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Kapitel 1

Einleitung

Die Untersuchungen von supraleitenden Schichten, die in direktem Kon-
takt mit einem oder auch zwei Ferromagneten stehen, begannen schon vor
Jahrzehnten. Da Supraleitung und Ferromagnetismus zwei sich im Allgemei-
nen ausschlieBende Phénomene in der Physik sind, ist es natiirlich inter-
essant, die wechselseitigen Einfliisse der beiden Phdnomene zu bestimmen.
Ferromagnet-Supraleiter-Ferromagnet-Strukturen waren bereits in den 1960-
er Jahren Gegenstand physikalischer Untersuchungen, nachdem de Gennes
[1] im Jahr 1966 berechnete, dass die kritische Temperatur 7, fiir eine supra-
leitende Schicht, die diinner ist als die Kohdrenzlinge (ds < &) und die sich
zwischen ferromagnetischen Isolatoren befindet, von der relativen Magneti-
sierungsrichtung der Ferromagneten zueinander abhéngt. Im Idealfall wére,
unter bestimmten Voraussetzungen an das Austauschfeld hy der Ferroma-
gneten und die Temperatur (hy > 1/2-+v2A ; T << T,), das System im
supraleitenden Zustand, wenn die Ferromagneten antiparallel (AP) zueinan-
der magnetisiert sind und im normalleitenden Zustand bei einer parallelen
(P) Orientierung zueinander.

Wenige Jahre spiter wurde das von de Gennes vorausgesagte Verhalten durch
Messungen von J. J. Hauser [2] und G. Deutscher et al. [3] an supraleitenden
Indium-Schichten bestétigt. Der supraleitende Ubergang im AP-Fall (TAP)
war grofier als im P-Fall (TF): TP < TAP. Diese Versuche zeigten, dass
ferromagnetische Materialien ein Austauschfeld in den Supraleiter mittels
Proximity-Effekt (vgl. Kapitel 2.2) einbringen und dadurch die supraleiten-
den Eigenschaften beeinflussen konnen.

Da eine potenzielle Anwendung von F/S/F-Schichtsystemen mit ferroma-

gnetischen Isolatoren nicht von groflem Interesse ist, wurde das Thema erst
wieder aktuell, als L. R. Tagirov im Jahr 1999 [4] eine erweiterte Theorie ent-
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4 1. Einleitung

wickelte, die besagt, dass der sogenannte Spin-Switch-Effekt auch im Falle
endlicher Transparenz der S/F-Grenzschicht, d. h. fiir metallische Ferroma-
gneten, bei einem schwachen dufleren Magnetfeld funktioniert. Die vorge-
schlagene Struktur erhielt daher den Namen low-field superconducting spin
switch.

Im Jahr 2002 gelang es Gu et al. [5], dieses Verhalten experimentell zu bestéti-
gen. Als ferromagnetische Schichten diente der schwache Ferromagnet CulNi,
von dem die Magnetisierung der einen Schicht durch eine antiferromagneti-
sche Schicht aus FeMn in ihrer Orientierung festgehalten (“gepinnt”) wurde.
CuNi besitzt eine magnetische “in-plane” Anisotropie, d. h. die leichte Achse
der Magnetisierung liegt in der Schichtebene, und so kann die Magnetisie-
rung der zweiten Schicht durch schwache externe Magnetfelder in den P-
oder AP-Zustand gebracht werden. Als Supraleiter diente eine 180 A dicke
Niob-Schicht. Gu et al. konnten jedoch keine Temperatur finden, bei der das
System im P-Zustand normalleitend und im AP-Zustand supraleitend ist,
was durch die hohe Transparenz der S/F-Grenzfldchen erkliart wurde.

Auch die Gruppe um Norman O. Birge [6], die stark ferromagnetische FeNi-
Schichten in Kombination mit dem Supraleiter Nb verwendete, konnte zwar
einen P- und AP-Zustand praparieren und das theoretisch vorausgesagte Ver-
halten beobachten (T < TAT), jedoch konnte auch trotz gréBerer Differenz
ATAP=F als zuvor kein vollsténdiger Spin-Switch realisiert werden.

A. Yu. Rusanov et al. [7] fanden im Jahr 2006 ebenfalls fiir stark ferroma-
gnetische FeNi-Schichten und einer supraleitenden Schicht aus 250 A dickem
Niob einen entgegengesetzten Effekt, der auch als inverser Spin-Switch-Effekt
bezeichnet wird. Hierbei ist die kritische Temperatur des AP-Zustands klei-
ner als die des P-Zustands (T¥' > TAF). Die Erkldrung folgt in groben Ziigen
der Physik des Riesenmagnetwiderstands (siche Kapitel 2.1): Spinpolarisier-
te Quasiteilchen dringen in den Supraleiter ein, der diinner sein sollte als
die Spindiffusionslénge, d. h. die Lénge, innerhalb derer die Orientierung
des Spins erhalten bleibt, und werden im AP-Zustand an der zweiten ferro-
magnetischen Schicht reflektiert. Diese Reflexion fithrt zu einer Anhédufung
von spinpolarisierten Quasiteilchen (Spin-Akkumulation) und somit zu einer
erhohten Cooper-Paar-Brechung an der S/F-Grenzschicht. Ein inverser Spin-
Switch-Effekt wurde auch in anderen Arbeiten fiir unterschiedliche Systeme
experimentell nachgewiesen [8, 9, 10].

Da in den bisher erwdhnten F/S/F-Heterostrukturen ausschlielich ferroma-
gnetische Schichten mit magnetischer in-plane Anisotropie behandelt wur-



den, stellte sich die Frage, welches Verhalten ein solches System mit senk-
rechter magnetischer Anisotropie (“out-of-plane” Anisotropie) zeigen wiirde.
A. Singh et al. [11] untersuchten daraufhin CoPt-Mehrfachschichten in Kom-
bination mit Nb, das auch in den meisten bisher untersuchten Arbeiten als
Supraleiter gedient hat. Durch unterschiedlich grofie Koerzitivfeldstérken der
ferromagnetischen Schichten war es moglich, einen P- oder AP-Zustand ein-
zustellen und auch ohne externes Magnetfeld aufrecht zu erhalten. Dadurch
konnten Effekte durch externe angelegte Magnetfelder ausgeschlossen wer-
den. Auch fiir ferromagnetische Schichten mit senkrechter Magnetisierungs-
richtung fand man TX > TAP und somit einen inversen Spin-Switch-Effekt.

Die Frage nach dem Einfluss von Streufeldern in einem Zustand des Ferro-
magneten mit vielen Doménen (D-Zustand) wurde ebenfalls untersucht. Fiir
S/F-Doppelschichten mit magnetischer in-plane Anisotropie konnte gezeigt
werden, dass es eine Erhohung der kritischen Temperatur im D-Zustand gibt,
da sich das paarbrechende Austauschfeld im Bereich der Doménenwénde ge-
mittelt iiber die Kohédrenzlinge &, kompensiert [12]. Dabei spielt die Art der
Doménenwénde aber eine wichtige Rolle. Bloch-Wénde zeichnen sich dadurch
aus, dass die magnetischen Momente innerhalb der Wand aus der Schichtebe-
ne herausdrehen und dadurch ein Streufeld erzeugen, das die Supraleitung
zerstort. Innerhalb einer Neél-Wand bleiben die magnetischen Momente in-
nerhalb der Schicht und reduzieren, sofern die Dicke der Wand d < & ist,
das paarbrechende Austauschfeld im D-Zustand. Bei einer senkrechten ma-
gnetischen Anisotropie spielt die Art der Doménenwand keine Rolle, da in
beiden Féllen Streufelder in den Supraleiter eindringen und die Paarbre-
chung férdern wiirden, daher wire T? < TF. Um sicherzustellen, dass die
ferromagnetischen Schichten von A. Singh et al. eindoménig sind, wenn sie im
P- oder AP-Zustand aufmagnetisiert wurden, untersuchte man diese mittels
Tieftemperatur-Magnetkraftmikroskopie (MFM) [13] und stellte fest, dass
nur wiahrend des Umklappvorgangs der einzelnen Schichten Doménen sicht-
bar waren.

Aus den Messungen von A. Singh et al. [11, 13] folgerte man, dass die Re-
duktion der kritischen Temperatur des Supraleiters im AP-Zustand auf Spin-
Akkumulation bedingt durch spinabhéngige Streuung zuriickzufiihren ist, da
alle Messungen im Nullfeld gemacht wurden. Dariiberhinaus trat in einem
Kontrollexperiment an einem F/I/S/I/F-Schichtpaket (I = Isolator) kein T-
Unterschied zwischen P- und AP-Konfiguration auf, so dass unterschiedliche
Streufelder im P- und AP-Zustand ausgeschlossen werden konnten.
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Abbildung 1.1: a) CIP-Geometrie b) CPP-Geometrie ¢) Tatsdchliche Geometrie

Die bisher beschriebenen Systeme wurden allesamt in der in Abbildung 1.1
a) dargestellten Geometrie untersucht. Diese Geometrie wird iiblicherweise
als CIP-Geometrie bezeichnet. Hierbei flieft der Strom entlang aller Schich-
ten und die spinpolarisierten Quasiteilchen werden je nach Spin-Ausrichtung
an den S/F-Grenzschichten entweder stark oder schwach reflektiert. Um den
Effekt der Spin-Akkumulation zu verstérken, kann die in Abbildung 1.1 b)
dargestellte current-perpendicular-to-plane (CPP) Geometrie verwendet wer-
den, bei der der Strom alle Schichten durchdringt. Proben in CPP-Geometrie
wurden bereits fiir unterschiedliche Systeme (meist S/F/S-Schichten) mit
teilweise sehr groflem Aufwand hergestellt [14, 15]. Die in Abbildung 1.1
c) dargestellte Geometerie zeigt schematisch die hier verwendete tatsichliche
“CPP”-Geometrie. Dabei sprechen wir von CPP-Geometrie, wenn der Strom
durch alle drei Schichten hindurchflieBt und notwendig die S/F- und F/S-
Grenzflache durchquert. In der “CPP”-Geometrie ist der Stromdichtevektor
nicht notwendig senkrecht zu den Grenzflachen. In der vorliegenden Arbeit
werden die Strukturen mittels der in [16] vorgestellten Schattenbedampfungs-
technik durch nanostrukturierte Silizium-Nitrid-Masken hergestellt.

Um sicherzustellen, dass Streufelder keinen Einfluss auf die supraleitende
Sprungtemperatur haben, sollte zudem die Dimension der F/S/F-Kontakte
unter die typische Doménengréfle, die im Bereich einiger Mikrometer liegt
[17, 18], gebracht werden.

Ziel dieser Arbeit war es also, F/S/F-Schichten mit senkrechter magneti-
scher Anisotropie in CPP-Geometrie herzustellen und mittels spinabhéngi-
gem Transport die noch offene Frage nach dem Ursprung des inversen Spin-
Switch-Effekts zu klaren. Dies erforderte auch die Herstellung und Untersu-
chung von Proben in CIP-Geometrie mit gleichen Schichtdicken wie in der
CPP-Geometrie, um beide Konfigurationen vergleichen zu kénnen.



Kapitel 2

Theoretische Grundlagen

2.1 Riesenmagnetwiderstand (GMR)

Der Riesenmagnetwiderstand (Giant Magnetoresistance) wurde im Jahr
1988 von zwei Forschergruppen um Peter Griinberg (FZ Jiilich) und Albert
Fert (Université Paris-Sud) unabhéngig voneinander entdeckt [19, 20]. Da-
bei wurde festgestellt, dass der elektrische Widerstand durch ein Drei- oder
Mehrlagen-Schichtpaket aus Eisen und Chrom (Fe/Cr/Fe) von der relativen
Magnetisierungsrichtung der Fe-Schichten zueinander abhéngt. Der Wider-
stand bei paralleler Magnetisierungseinstellung ist dabei sehr viel kleiner als
der Widerstand im antiparallelen Fall (ca. 1% bei einer 3-fach Schicht und
bis zu 50 % fir 60-fache Schichtfolge). Die sich aus diesem Effekt ergeben-
den Moglichkeiten, beispielsweise zur Verbesserung der Datenspeicherung bei
magnetischen Festplatten, fiihrten im Jahr 2007 zur Verleihung des Nobel-
preises fiir Physik an Peter Griinberg und Albert Fert.

Wie in Abbildung 2.1 dargestellt ist, spaltet die Zustandsdichte D(FE) eines
Ferromagneten in ein Spin-Up und ein Spin-Down Band auf. Dabei wird
die Energie Ep fiir Zustdnde mit dem magnetischen Moment p, (parallel zur
Magnetisierung M) abgesenkt und somit werden mehr Zusténde besetzt. Fiir
den Ladungstransport folgt daraus, dass Elektronen mit dem Spin s, parallel
zur Magnetisierung (also mit dem magnetischen Moment p, antiparallel zu
M) mehr freie Zusténde an der Fermi-Energie finden als Elektronen mit .
Daraus lésst sich die Spinpolarisation P definieren [22]:

o Nua(EF> - Nup<EF)
N Nua(EF) +Nup(EF)

P (2.1)
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8 2. Theoretische Grundlagen

1D(E)

Er E, E,

Abbildung 2.1: Zustandsdichte des d-Bands eines ferromagnetischen Ubergangsme-
talls im Bereich der Fermi-Energie E nach [21]. D,(E) beschreibt die Zustands-
dichte fiir Ladungstriger mit magnetischem Moment p parallel zu M, D,(E) fir
antiparalleles .

N,.(Ep) ist die Anzahl der Ladungstréiiger an der Fermienergie mit magne-
tischem Moment antiparallel (Majoritdtsspins) und N, (Er) die Anzahl der
Ladungstrager mit p, parallel zu M (Minoritétsspins).

Wenn ein nichtmagnetisches Material (N) in Kontakt mit zwei Ferromagne-
ten (F) gebracht wird (Abbildung 2.2), hingt der Ladungstransport von der
relativen Orientierung der beiden Magnetisierungen zueinander ab. Im Falle
antiparalleler Magnetisierung (AP) finden die Majoritétsspins nach Streuung
weniger freie Zusténde im zweiten Ferromagneten als die Minoritétsspins und
werden daher stérker zuriickgestreut, was eine Widerstandserhohung zur Fol-
ge hat (vgl. Abbildung 2.3).

Im Falle paralleler Orientierung beider Magnetisierungen (P) finden die Ma-
joritétsspins geniigend freie Zusténde im zweiten Ferromagneten, weshalb fiir
diesen Fall der Widerstand geringer ist.

Wird die normalleitende Zwischenschicht durch einen Supraleiter S ersetzt,
dann werden bei Anlegen einer Spannung an die F/S/F-Dreifachschicht selbst
im supraleitenden Zustand spinpolarisierte Quasiteilchen in die supraleitende
Schicht injiziert, die im Falle antiparalleler Magnetisierung verstarkt zuriick-
gestreut werden und an der S/F-Grenzschicht akkumulieren. Diese sogenann-
te Spin-Akkumulation bewirkt eine erhohte paarbrechende Wirkung und so-
mit eine Reduktion der supraleitenden Sprungtemperatur [7].
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Abbildung 2.2: Skizze der elektronischen Zustandsdichten eines Dreilagensystems
mit zwei Ferromagneten getrennt durch eine nichtmagnetische Schicht. Die dicken
Pfeile geben die Magnetisierungen an, die diinnen Pfeile die magnetischen Momen-
te der Ladungstréiger nach [23].
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Abbildung 2.3: Magnetisierungskurve und Magnetwiderstand einer NiFe/Cu/NiCo
Probe [24].
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2.2 Supraleitender Proximity-Effekt

Der supraleitende Proximity-Effekt entsteht beim Kontakt eines Supraleiters
S mit einem Normalleiter N oder einem Ferromagneten F. Beim Kontakt von
S mit N oder F dringt die supraleitende Wellenfunktion in N oder F ein und
bewirkt dort eine endliche Aufenthaltswahrscheinlichkeit fiir Cooper-Paare.
Gleichzeitig fithrt das Fehlen der Cooper-Paare in S zu einer Schwéchung der
Supraleitung.

Die hieraus resultierenden Einfliisse auf eine supraleitende Schicht, die sich
zwischen zwei ferromagnetischen Schichten befindet, wurde bereits in den
1960er Jahren von De Gennes [1] fir den Fall ferromagnetischer Isolatoren
und spéter auch fiir metallische Ferromagneten von A. I. Buzdin et al. und L.
R. Tagirov [25, 4] berechnet. Wenn die Schichtdicke kleiner oder im Bereich
der supraleitenden Kohérenzlange ist (ds < &s) und das Austauschfeld hg
groBer ist als A/v/2, dann befindet sich im Idealfall das System im supralei-
tenden Zustand bei einer antiparallelen Einstellung der beiden ferromagneti-
schen Schichten und im normalleitenden Zustand fiir eine parallele Magneti-
sierungseinstellung. Eine anschauliche Beschreibung kann so formuliert wer-
den, dass das Austauschfeld der Ferromagneten eine paarbrechende Wirkung
auf die Cooper-Paare ausiibt, da diese aus Elektronen mit entgegengesetz-
tem Spin bestehen. Werden beide Spins ausgerichtet, bricht das Cooper-Paar
in zwei einzelne Elektronen auf. Durch die antiparallele Anordung der bei-
den Ferromagneten heben sich die paarbrechenden Austauschfelder teilweise
auf, was zu einer weniger starken Paarbrechung und somit zu einer hoher-
en Sprungtemperatur als im Fall der parallelen Anordnung fiihrt (siche auch
26, 27, 28]). Erste Messungen an Systemen mit ferromagnetischen Isolatoren
[3] und metallischen Ferromagneten [5] bestétigen die paarbechende Wirkung
im Falle unterschiedlich eingestellter relativer Magnetisierungsrichtungen, die
durch den supraleitenden Proximity-Effekt hervorgerufen wird.

Das hier beschriebene Verhalten der kritischen Temperatur des Supraleiters
in Abhéngigkeit der relativen Magnetisierungsrichtung ist offensichtlich ge-
nau entgegengesetzt zu dem in Kapitel 2.1 beschriebenen Verhalten. Der
spannenden Frage, welcher der zuvor beschriebenen Mechanismen die kriti-
sche supraleitende Temperatur in F/S/F-Schichtsystemen beeinflusst, soll in
dieser Arbeit auf den Grund gegangen werden.



2.3 Normaler und anomaler Hall-Effekt 11

2.3 Normaler und anomaler Hall-Effekt

Die magnetischen Eigenschaften der in dieser Arbeit verwendeten Proben
wurden mithilfe des anomalen Hall-Effekts bestimmt. Da die ferromagneti-
schen Co/Pt-Schichten eine leichte Achse der Magnetisierung senkrecht zur
Schichtebene besitzen, konnen die Kontakte wie in Abbildung 2.4 angebracht
werden und iiber die abfallende Hall-Spannung Riickschliisse iiber die Magne-
tisierung gezogen werden. Die hier gegebene Einfithrung soll nur in Kiirze die
relevanten Mechanismen in Erinnerung rufen; weitergehende Beschreibungen
finden sich in [29, 30, 31].

Abbildung 2.4: Schematische Darstellung des Hall-Effekts [32]

Ein magnetisches Feld B, das senkrecht zur Stromrichtung in einem elektri-
schen Leiter angelegt wird, bewirkt eine Lorentzkraft auf die Ladungstrager,
die eine Ablenkung senkrecht zur Bewegungsrichtung und zum Feld zur Folge
hat:

Fi =q(v x B) (2.2)
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Die Ladungstriger werden zum Rand des elektrischen Leiters abgelenkt, wo
sie akkumulieren und sich ein transversales elektrisches Feld (E) aufbaut,
welches sowohl proportional zum dufleren Magnetfeld (B) als auch zur Strom-
dichte (7) ist. Dieses Feld kompensiert die Kraft auf die Ladungstriger; im
Gleichgewichtszustand gilt:

g(E+vxB)=0 (2.3)

Wenn sich die Ladungstréiger, wie in Abbildung 2.4 dargestellt ist, in x-
Richtung bewegen und das magnetische Feld in z-Richtung anliegt, ergibt
sich fiir das transversale elektrische Feld:

1
E,=v,-B,=—j, B, 2.4
y =V n-q J (2.4)
Daraus ergibt sich:
1
Ry = —— 2.5
= (2.5)
und
Puanl = Ry - B (2.6)

In den hier interessanten ferromagnetischen Materialien mit einer Magneti-
sierung M (B) erhélt der spezifische Hallwiderstand einen weiteren Beitrag,
der die Bestimmung von M (B) erlaubt. Dies ist der sogenannte anomale
Hall-Effekt (AHE):

pu = By - B + Raug - oM (2.7)

Mogliche Ursachen des AHE sind intrinsische Ablenkung, side jump scatte-
ring und skew scattering [33], auf deren Beschreibung an dieser Stelle verzich-
tet wird. Auf jeden Fall erlaubt die Messung des anomalen Hall-Effekts, d. h.
pu(B), die Aufnahme einer Kurve, die im Falle senkrechter Anisotropie die
Bestimmung der Koerzitivfelder H.e.. ermoglicht. Dies ist vor allem dann
von Vorteil, wenn, wie in dieser Arbeit, eine Messung der lokalen Magnetisie-
rung der sub-pm Kontakte durch Standardmethoden (Magnetometer) nicht
moglich ist.



Kapitel 3

Experimentelles

In dieser Arbeit wurden verschiedene Proben hergestellt, die sich durch die
Geometrie, d. h. die Art des Stromflusses, nicht aber durch das Material-
system unterscheiden. Zum Einen ist dies die sogenannte CPP-Geometrie
(current perpendicular to plane), bei der der Strom durch das gesamte
Schichtpaket aus Ferromagneten und Supraleiter fliet. Diese Proben wurden
mittels der Schattenbedampfungstechnik durch nanostrukturierte Siliziumni-
tridmasken realisiert. Zum Anderen wurden CIP-Proben (current in plane)
untersucht, d.h. Proben, bei denen der Strom entlang der Schichten fliefit.
Diese Proben wurden teils ohne und teils mit einer mechanischen Maske im
Millimeterbereich, die eine gleichzeitige Messung von Hall-Effekt und Pro-
benwiderstand ermoglicht, hergestellt.

Das folgende Kapitel befasst sich mit der Herstellung und Charakterisierung
der in dieser Arbeit untersuchten Proben. Als Supraleiter wurde Niob (Nb)
gewihlt, das auch bereits in den Arbeiten, die in der Einleitung erlautert
wurden, zahlreich Verwendung gefunden hat. Nb besitzt unter den elemen-
taren Supraleitern die hochste kritische Temperatur von 7, = 9.2 K (Bulk)
[29] und ein kritisches Magnetfeld p0Hz = 382 mT [34]. Aufgrund der re-
lativ hohen Ubergangstemperatur, die bei diinnen Schichten etwas reduziert
ist gegeniiber Bulk-T,, sind Messungen in einem gepumpten “He-Kryostaten
moglich.

Eine senkrechte magnetische Anisotropie ldsst sich mit Mehrfachschichten
aus Kobalt (Co) und Platin (Pt) oder auch Palladium (Pd) realisieren, die vor

allem in magnetooptischen Speichermedien Anwendung finden [35, 36, 18].

Die erste Charakterisierung der Schichten erfolgte durch ein Rasterelektro-
nenmikroskop (REM). Zur genaueren Analyse wurden Aufnahmen von ei-

13
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nem Schnitt durch die Schichten in einem Transmissionselektronenmikroskop
(TEM) durchgefiihrt.

3.1 Herstellung nanostrukturierter Proben
(CPP-Konfiguration)

Um eine CPP-Geometrie zu erhalten, wurde im Rahmen dieser Arbeit ein
spezielles Probenlayout entwickelt, das auf der Technik der Schattenbedamp-
fung beruht [37].

Da Niob eine stark reduzierte Sprungtemperatur besitzt, wenn es mittels
herkémmlich hergestellter organischer Masken (z. B. PMMA) aufgedampft
wird [38, 39], wurden anorganische Masken aus Siliziumnitrid (Si3Ny) ver-
wendet.

Si0,

Si (100)

Abbildung 3.1: REM-Aufnahme: Schnitt durch den Schichtaufbau des fiir die
Schattenbedampfung vorliegenden Substrats. Ganz unten ist das Substrat aus Si-
lizium zu sehen, gefolgt von einer 800 nm dicken Schicht aus SiOs. Durch den
Bruch des Substrats auf die zur Strukturierung nétige Dimension ist das SizNy
etwas weiter nach hinten versetzt mit einer Dicke von 200 nm zu sehen. Der elek-
tronenstrahlempfindliche Lack (PMMA) hat sich an der Bruchkante vom Nitrid
gelost und leicht gewolbt.
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Zunéchst wurden kommerziell erwerbliche Si/SiOy/Si3Ny-Substrate der Fir-
ma SiMat mit einer ca. 400 nm dicken Schicht PMMA 950K (Allresist AR-P
679.04) belackt. Wie in Abbildung 3.1 zu sehen ist, besteht das zur Struk-
turierung verwendete Substrat aus einem Si(100)-Wafer mit einer Dicke von
525 pm =+ 25 pm. Darauf wurden vom Hersteller mittels LPCVD-Verfahren
eine 800 nm dicke Schicht SiOy und eine 200 nm dicke Schicht SizN4 aufge-
bracht. Der elektronenstrahlempfindliche Lack wurde mit einem Spincoater
aufgeschleudert und anschlielend bei 165 °C 60 Minuten lang ausgebacken.

‘ SUPRASSVP  1HM™ WD=66mm StageatT= 00° Signal A= SE2
(IT MONTBRUN EHT =10.00 kv Tilt Corrn. = Off Date :1 Feb 2011 Time :16:40:05
inel: 17.3 0 Mag= 6.46 K X Aperture Size =20.00 pm File Name = FSF_2011-1_ref_hall_NrZ_00.1T FG

Abbildung 3.2: Elektronenmikroskopaufnahme der fertigen SigN4-Maske im CPP-
Layout. Die linienférmigen Offnungen haben eine Breite von ca. 300 nm. Das
Quadrat in der Mitte hat eine Gréfle von ca. 500 x 500 nm?. Am oberen Rand ist
eine breitere Zuleitung in der Gréflenordnung von etwa 2 pm zu sehen. Auflerdem
erkennt man den unteriitzten Bereich als eine Art Halo um die Offnungen.

Zur Strukturierung der Maske wurde das Elektronenmikroskop SUPRA 55
VP der Firma Zeiss mit einer angeschlossenen Elphy-Plus-Einheit am Na-
nostructure Service Laboratory des Center for Functional Nanostructures
(CFN) verwendet. Die Strukturierung erfolgt rechnergesteuert in zwei Schrit-
ten: Zunéchst werden mit einer 10 pm grofien Blende die feinen Strukturen
geschrieben, die fiir den nanostrukturierten Kontakt notig sind. Die Dauer
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fiir diesen Vorgang betrigt nur ein paar Sekunden, damit die immer vor-
herrschende Drift zwischen Elektronenstrahl und Probe dadurch sehr klein
gehalten werden kann und die Strukturen reproduzierbar hergestellt wer-
den konnen. AnschlieBend werden die etwas grofleren Zuleitungen (2-3 pm
Bereich) belichtet. Nach einem automatischen Blendenwechsel zur 120 pm
Blende werden abschlieSlend die Kontaktfelder und grofien Zuleitungen litho-
grafiert.

Im néchsten Schritt wird die belichtete Struktur aus dem Lack herausent-
wickelt. Hierzu wird der Entwickler AR 600-56 (Fa. Allresist) und der zu-
gehorige Stopper AR 600-60 (Fa. Alh"esmt) verwendet. Um eine gute Atz-
bestindigkeit im plasmachemischen Atzprozess zu erlangen, wird das Sub-
strat anschliefend fiir 30 min bei 110 °C im Konvektionsofen getempert.

Die im Lack befindliche Struktur wird anschliefend mittels trockenchemi-
schem Atzen (Reactive Ion Etching) in die Maske iibertragen. Dazu wird
ein Plasma aus einem CHF3-O5-Gemisch im Verhéltnis 10:1 bei 140 W ver-
wendet, das ein stark anisotropes Atzverhalten besitzt, um eine zu grofe
Verbreiterung der Strukturen zu vermeiden. Direkt im Anschluss an den ers-
ten Plasmaschritt wird ein Os-Plasma geziindet, um organische Reste auf
der Maske (PMMA und durch den CHF3-Prozess entstandene Polymere) zu
entfernen. Das RIE-Rezept ist in Anhang B.1 enthalten.

Nach der Ubertragung der Strukturen in die Maske wird das Substrat fiir
20 bis 25 Minuten in eine gepufferte Flusssdurelosung (BHF, 28 ml HF +
170 ml H,O + 113 g NH4F) gegeben, in der mit hoher Selektivitiat das SiOq
weggedtzt wird. Dadurch entsteht unter der freitragenden Maske ein Hohl-
raum, der beim Aufdampfen genug Platz fiir die metallischen Leiterbahnen
bietet (ca. 1-2 pm). Nach einem kurzen Bad in doppelt destilliertem Wasser
wird das fertige Substrat sofort auf einem Halter befestigt und in die Ul-
trahochvakuum (UHV)-Kammer eingeschleust, um eine zu starke Oxidation
des Siliziums zu verhindern. Eine fiir den Aufdampfprozess fertig entwickelte
und geédtzte Probe ist in Abbildung 3.2 zu sehen.

Nach dem Einbau in die UHV-Kammer wird der Probenteller unter Vaku-
um von p < 5107 mbar bei ca. 100 °C etwa 15 Minuten lang geheizt,
um Wasser und fliichtige Riickstdnde vom Substrat zu entfernen. Anschlie-
Bend werden bei Raumtemperatur die metallischen Filme aufgedampft. Dies
geschieht in der UHV-Anlage durch Elektronenstrahlverdampfung von Nb,
Co und Pt. Die aufgedampfte Dicke und die Aufdampfraten (meist 0.1 - 0.3
A/s) werden mit entsprechenden Schwingquarzen kontrolliert. Somit ist eine
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Reproduzierbarkeit in der Herstellung der Proben, deren Schichten meist nur
wenige A dick sind, immer gegeben.

Abbildung 3.3: Struktur im CPP Design. Der rote Teil zeigt den unteren Ferro-
magneten Fy,, der cyanfarbene den Supraleiter S zusammen mit Fy und der blaue
Teil das Platin, das zum Schlieflen des Strompfades benttigt wird. Der graue Teil

reprisentiert die etwas breiteren Zuleitungen, in denen alle Schichten aufeinander
liegen (F/S/F).

Das in Abbildung 3.2 gezeigte Maskendesign ist das Resultat eines langen
Entwicklungsprozesses, auf den an dieser Stelle nicht néher eingegangen wer-
den soll. Allerdings soll anhand Abbildung 3.3 verdeutlicht werden, wie das
Zustandekommen einer solchen Struktur erfolgte. Zunéchst musste sicherge-
stellt werden, dass die Aufdampfwinkel nicht zu flach sind, d. h. im Bereich
von 0° bis ca. 45° liegen. Einfache geometrische Uberlegungen lieferten die
Einschrankung, dass die Strukturen in der Maske maximal 1 pm weit ausein-
ander liegen diirfen. Liegen die entsprechenden Offnungen zu eng zusammen,
reifit die SizNy-Membran ein, sodass die Maske unbrauchbar wird. Mittels ei-
nes Computer-Zeichenprogramms (GIMP, Photoshop, o. 4.) wird die fertige
Struktur kopiert und mehrmals verschoben. Nach zweimaligem Verschieben
ist es so moglich, bereits einen Eindruck der fertigen Struktur zu bekom-
men. In einem anschliefenden Schritt werden die Aufdampfwinkel zunéchst
iiber einfache geometrische Zusammenhénge bestimmt und durch Aufdampf-
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tests schlieBlich so verfeinert, dass der Uberlapp wie gewollt entsteht. Auch
wenn der untere Ferromagnet Fy, (fiir bottom) auf eine Pt-Pufferschicht auf-
gedampft wird, die ebenfalls in den rot eingefirbten Strukturen in Abbil-
dung 3.3 beinhaltet ist, wird diese aus Griinden der Ubersichtlichkeit mit in
F}, iibernommen, so dass die endgiiltige Schichtfolge die Form Fy,/Nb/F;/N
besitzt. Fy (fiir top) beschreibt die oben aufliegende Schichtfolge, N die Pt-
Zuleitung, die zum Schliefen des elektrischen Stromkreises benotigt wird.

Um eine hohe senkrechte magnetische Anisotropie der unteren ferromagne-
tischen Schicht Fy, zu erhalten, wird zuerst ein Pt-Puffer von ca. 120 A auf-
gedampft, auf den direkt der untere Ferromagnet folgt. Dieser besteht aus
einer Schichtfolge von 4 A Co und 12 A Pt, die sechs mal wiederholt wird
und oben mit einer zusitzlichen 8 A dicken Platinschicht abgedeckt wird. In
dieser Arbeit besitzt die untere ferromagnetische Schicht, die den Pt-Puffer
Eereits beinhaltet, also die Schichtfolge: 120 A Pt / [4 A Co / 12 A Pt]g / 8
Pt.

Anschliefend wird Nb als Supraleiter unter einem anderen Winkel mit ver-
schiedenen Schichtdicken 250 A < dy, < 350 A aufgedampft und mit einer
Schicht aus 20 A Pt bedeckt.

Der zweite, oben liegende Ferromagnet Fy, besteht aus einer Schichtfolge von
4 A Cound 7 A Pt, die dreimal wiederholt und danach durch eine 10 A di-
cke Platinschicht abgedeckt wird. Dabei wird der Winkel gegeniiber Nb nur
minimal verdndert. Da die Anisotropie der CoPt-Schichten sehr stark vom
Substrat abhéngt und zwischen S und Fy ein zusitzlicher 100 A Pt-Puffer
aus geometrischen Uberlegungen unerwiinscht ist, wird F; fast vollstindig auf
das zuvor aufgedampfte Nb aufgebracht. Lediglich ein kleiner Versatz, der in
der Praxis nur wenige Nanometer grof ist, dient dazu, dass der Strom spéter
durch F; flieen muss und sich kein direkter Kontakt zwischen dem Supra-
leiter und der abschlieBenden Zuleitung ausbildet (siehe Abbildung 3.7). Die
Schichtfolge von Fy im Uberblick: 4 A Co / 7 A Pt]s / 10 A Pt. Wie Knepper
und Yang [36] berichten, sollte die 12 A dicke Pt-Zwischenschicht von Fy, eine
kleinere Koerzitivfeldstirke bewirken als eine 7 A dicke Pt-Zwischenschicht,
wie sie im oberen Ferromagneten verwendet wurde.

Der elektrische Stromkreis wird im letzten Schritt durch eine ca. 100 A dicke
Platinschicht geschlossen. Der Strom flieit zwischen den Ansatzpunkten 1
und 2 (Abbildung 3.6) der 4-Punkt-Messung zuerst durch den unteren Fer-
romagneten Fy, und anschliefend spinpolarisiert in den Supraleiter. Von dort
aus fliet er weiter durch den oberen Ferromagneten F; in die Zuleitung aus
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Platin zum zweiten Spannungsabgriff. Die gewiinschte Schichtfolge ist gra-
fisch in Abbildung 3.4 dargestellt:

100 A
—

Abbildung 3.4: MaBstabsgetreues Modell der F/S/F-Schichtfolge: 120 A Pt / [4 A
Co/12APtlg /8APt/dny, /20APt /[4ACo/7APtz/10A Pt /100 A
Pt.

Trotz der sorgfaltigen Voriiberlegungen brauchte es mehrere Versuche, die
Struktur tatséchlich wie vorgesehen herstellen zu kénnen. Fiir die in Abbil-
dung 3.5 gezeigte REM-Aufnahme wurde die Maske der Probe #FSF _131011-
_1.2 nach Abschluss aller Messungen durch Eintauchen in ein Ultraschallbad
entfernt. Die einzelnen Filme sind nicht exakt, wie in Abbildung 3.3, ange-
ordnet, aber dennoch ist kein ungewollter Uberlapp entstanden.

Da F, kleiner dimensioniert ist als S (und somit auch als F;) und der Uber-
lapp nicht vollstandig ist, hat S teilweise Kontakt mit F}, und Fy, teilweise
aber auch nur mit Fy und dem Substrat (siehe Abbildung 3.6 unten). Die
Probe besitzt am Kontakt selbst also einen F/S/F-Teil und einen S/F-Teil,
wobei man fiir den F/S/F-Teil eine niedrigere supraleitende Sprungtempera-
tur erwartet.

Um eine genauere Analyse der Schichtenfolge und des nanostrukturierten
Kontakts zu bekommen, wurde mittels fokussiertem Ionenstrahl (FIB) ei-
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200 nm WD= 6.7mm StageatT= 0.0° Signal A= InLens
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Abbildung 3.5: REM-Bild der Probe #FSF_131011_1_2 nach der Entfernung der
Aufdampfmaske im Ultraschallbad. Die Stuktur entspricht den Anforderungen an
die CPP-Geometrie. Insbesondere gibt es an keiner Stelle Uberlappungen, die zu
ungewollten Strompfaden fithren wiirden.

ne den Kontakt beinhaltende Lamelle aus der Probe #FSF_291111_1_2 her-
ausprapariert und mit einem Transmissionselektronenmikroskop (TEM) un-
tersucht. Die Aufnahme, die in Abbildung 3.7 zu sehen ist, wurde im STEM-
HAADF (scanning transmission electron microscope - high-angle annular
dark field) Modus aufgenommen und erlaubt durch die unterschiedliche Kon-
trastierung der einzelnen Elemente eine einfache Unterscheidung der aufge-
dampften Schichten. Im linken Bildteil erkennt man den Pt-Puffer mit Fy,,
der ab etwa der Hilfte des Kontakts endet. Uber der 275 A dicken Nb-Schicht
ist in der linken Hélfte des Kontakts der obere Ferromagnet F; zu sehen, in
der rechten Bildhélfte zusétzlich noch die Pt-Zuleitung. Entlang der verti-
kal eingezeichneten Linie in der Mitte des Kontakts wurde energiedispersive
Rontgenspektroskopie (EDX, energy dispersive X-ray spectroscopy) durch-
gefithrt. Die Ergebnisse zeigt Abbildung 3.8. Ab etwa 10 nm fillt das Si-
Signal des Substrats zugunsten des Pt-Signals der Pufferschicht ab. Wegen
der leichten Rauheit der Schichten war es nicht moglich, die einzelnen Co-
Schichten aufzulosen, aber ab etwa 20 nm ist ein leichter Abfall des Pt-Signals
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Abbildung 3.6: Skizze zur Verdeutlichung der CPP-Struktur inklusive Seitenan-
sicht. Das REM-Bild der Abbildung 3.5 wurde hierzu zwischen den Punkten 1
und 2 mit den Farben aus Abbildung 3.3 eingefiarbt. In der unten dargestellten
Seitenansicht ist zu erkennen, dass S + F¢ (cyan) teilweise auf Fy, (rot) und teil-
weise direkt auf Si (dunkelgrau) liegen.

EDX

Sl-Substrat

Abbildung 3.7: TEM-Aufnahme des F/S/F-Kontakts der Probe #FSF_291111_1_2
(STEM-HA ADF-Modus)

mit gleichzeitigem Anstieg des Co-Signals erkennbar (untere ferromagneti-
sche Schicht aus Co/Pt). Das Nb-Signal konnte durch die Rauheit und durch
eine leichte Verkippung der Lamelle nicht exakt aufgelost werden und liefert
eine Halbwertsdicke von ca. 30 nm (es wurden 27.5 nm aufgedampft). Im
weiteren Verlauf steigen das Pt- und Co-Signal wieder an, wobei letzteres
erwartungsgemafl nicht so stark ist wie im unteren Teil der Probe. Durch die
hohe Rauheit der Probe ist die obere Co/Pt-Schicht von der Pt-Deckschicht
kaum zu unterscheiden.

Um einen direkten Vergleich zwischen erwarteter und tatséchlicher Schicht-
folge zu bekommen, wurde das mafistabsgetreue Bild (Abbildung 3.4) mit
der TEM-Aufnahme iibereinandergelegt (Abbildung 3.9). Es ergibt sich eine
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Abbildung 3.8: Entlang der in Abbildung 3.7 eingezeichneten Linie durchgefiihrte
Rontgenspektroskopie (EDX).

durchaus zufriedenstellende Ubereinstimmung.

An dieser Stelle wird néher darauf eingegangen, dass der Stromfluss nicht ex-
akt einer CPP-Geometrie entspricht, da ein Teil des Stroms auch entlang der
Niob-Schicht flieen wird. Der tatsidchliche Pfad des Stroms ist sehr komplex,
auch deshalb, weil im Temperaturbreich supraleitender Ubergéinge Teile der
Niob-Schicht supraleitend sind und andere Teile normalleitend. Dazu wire
eine Finite-Elemente-Simulation notig, um den exakten Pfad des Ladungs-
transports zu bestimmen. Dies konnte allerdings im Rahmen dieser Arbeit
nicht mehr vorgenommen werden.

Eine Verbesserung der Struktur dahingehend, dass der S/F-Teil des Nanokon-
takts am rechten Rand in Abbildung 3.7 entfernt wird, wiirde einen Ladungs-
transport durch die Schichten hindurch und somit eine echte CPP-Geometrie
hervorrufen. Dies erfordert allerdings eine mit grolem Aufwand verbundene
Anderung der Struktur und war, wie in Kapitel 4.1.1 erldutert wird, nicht
notwendig.

Zur elektrischen Kontaktierung der nanostrukturierten Proben stand ein Wi-
rebonder der Firma Mech-FEl zur Verfiigung. Als Bond-Draht wurde ein AlSi-
1%-Draht mit einer Dicke von 32 pm benutzt. Eine fertig kontaktierte Probe
ist in Abbildung 3.10 zu sehen: Von den bereits kontaktierten 250 x 250 pm?
groflen Kontaktfeldern gehen die grofieren der Zuleitungen zur Mitte, wo sich



3.1 Herstellung nanostrukturierter Proben 23

Abbildung 3.9: Erwartete (Abbildung 3.4) und tatséchliche Schichtfolge im direk-
ten Vergleich. Die Ubereinstimmung ist trotz der grofien Rauheit recht gut.

die kleineren Zuleitungen und der nanostrukturierte Kontakt befinden. Die
Asymmetrie in den Kontaktfeldern ist bewusst gewéahlt, um die Orientierung
des Substrats selbst mit blofem Auge erkennbar zu machen.

Da in den anfinglichen Designs immer wieder ungewollter Uberlapp der F-
und S-Schichten entstanden war, wurde auf das selbe Substrat, auf das die
F/S/F-Strukturen und die Struktur fiir den Hall-Effekt (vgl. Kapitel 4) li-
thografiert wurden, zusétzlich eine Referenzstruktur geschrieben, die in Ab-
bildung 3.11 dargestellt ist. Die Geometrie unterscheidet sich von der F/S/F-
Geometrie nur in einer fehlenden quadratischen Offnung, durch die der Su-
praleiter und F; aufgedampft wird. So entsteht ein Kontakt zwischen dem
unteren Ferromagneten Fy, und der Pt-Zuleitung N. Die Messungen an den
Referenzstrukturen geben erste Hinweise darauf, ob die Herstellung der na-
nostrukturierten Proben erfolgreich war. Tritt z. B. ein supraleitender Uber-
gang in der Referenzstruktur auf, oder ist gar keine Leitung vorhanden, l&sst
dies sehr schnell auf einen Fehler in der Herstellung schliefen. Auflerdem
lassen sich durch den Vergleich der Messungen an den nanostrukturierten
F/S/F-Proben und der Referenzstruktur ermitteln, welche Signale aus dem
F/S/F-Kontakt selbst und welche aus den Zuleitungen kommen.
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Abbildung 3.10: Bild einer kontaktierten nanostrukturierten Probe im optischen
Mikroskop.
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Abbildung 3.11: Elektronenmikroskopaufnahme einer SigNy4-Maske der Referenz-
struktur. Im Vergleich mit der Struktur in Abbildung 3.2 wird deutlich, dass nur
die quadratische Offnung in der Mitte fehlt, weshalb ein FN-Kontakt entsteht (Fy-
Pt). AuBlerhalb der 4-Punkt-Messung enststeht die selbe Schichtfolge wie bei den
F/S/F-Proben.
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3.2 Herstellung unstrukturierter Proben
(CIP-Konfiguration)

Die Substrate fiir Proben der CIP-Konfiguration wurden, wenn moglich, ne-
ben denen der CPP-Proben auf dem selben Halter in der UHV-Aufdampf-
anlage befestigt, um die selbe Schichtfolge und -dicke zu erhalten.

Als Substrat diente ein Si(100)-Wafer, der in ca. 1 x 1 cm? grofie Stiicke
geschnitten wurde. Zur Reinigung von nativen Oxiden wurden die Stiicke
fiir wenige Minuten in die o. g. BHF-Losung gehalten und anschlieBend mit
Wasser gespiilt. Auch hier erfolgt der Einbau in die UHV-Kammer mdoglichst
zeitnah, um Oxidation zu unterdriicken.

Abbildung 3.12: a) Kontaktierte Probe #FSF_131011_1_4 in CIP-Konfiguration b)
CIP-Struktur zur gleichzeitigen Messung von Hall-Effekt und Probenwiderstand
(Probe #FSF_020312.1.4)

In Abbildung 3.12 sind zwei Typen der Proben in CIP-Konfiguration dar-
gestellt. Der Mafistab ist fiir beide gezeigten Proben gleich (vgl. mm-Papier
in Abbildung 3.12 b)). Probe a) wurde ohne Maske aufgedampft und an-
schlieBend in die passende Form gebrochen. Probe b) wurde durch eine fun-
kenerodierte Cu-Maske aufgedampft. Sie erlaubt durch ihre Geometrie eine
gleichzeitige Messung des Hall-Widerstands und des longitudinalen Wider-
stands. Da die Maske sehr grof3 ist, konnte kein gleichzeitiges Aufdampfen
dieser Proben mit den nanostrukturierten Proben erfolgen. Die Schichtfolge,
die Schichtdicken und ebenfalls die Aufdampfraten und -temperaturen sind
aber identisch zu denen der anderen Proben.
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3.3 Magnetisierungsmessung

Die Magnetisierungskurve M (B) einer Co/Pt-Nb-Co/Pt-Probe ist in Abbil-
dung 3.13 dargestellt. Das externe Magnetfeld war senkrecht zu den metalli-
schen Filmen orientiert und der lineare Beitrag des Probenhalters wurde be-
reits abgezogen. An den fast senkrecht verlaufenden Stufen der beiden Schich-
ten, deren Koerzitivfeldstarken bei pgHeoerer &= £ 0.5 T und pigHeoerez &~ +
0.7 T liegen, ldsst sich folgern, dass die leichte Achse der Magnetisierung senk-
recht zur Schichtebene steht. Die Asymmetrie der beiden sichtbaren Stufen
kommt daher, dass der untere Ferromagnet Fy, die doppelte Co-Schichtanzahl
enthélt wie der obere Ferromagnet F;. Durch leichte Verdnderungen der Pt-
Zwischenschichten wurde die Differenz der Koerzitvfeldstéirken und somit das
bei poH = 0.6 T sichtbare Plateau vergrofiert (vgl. Kapitel 3.1).

HoH (T)

Abbildung 3.13: Magnetisierung der Co/Pt-Nb-Co/Pt-Probe #FSF_070411_2. Die
Messung wurde bei T" = 10 K in einem VSM-Magnetometer durchgefiihrt. Die
Probe war senkrecht zum &dufleren Magnetfeld orientiert und der lineare Beitrag
des Probenhalters wurde abgezogen.

Die in Abbildung 3.13 dargestellte Magnetisierungsmessung M (B) dient nur
als Beispiel. Bei allen weiteren Proben wurde auf M(B) aus dem anomalen
Hall-Effekt geschlossen (siehe Kapitel 4).
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3.4 Kryostat

Alle Widerstands- und Hall-Effekt-Messungen fanden in einem *He-Kryostat
mit 1K-Stufe und supraleitendem Magneten mit pgH,,.. = 5 T statt. Der
Temperaturbereich fiir die Messungen liegt zwischen 1.5 und 30 K. Abkiihl-
bzw. Aufwiarmkurven kénnen bis 300 K aufgenommen werden.

An dem verwendeten *He-Bad Kryostat [40] wurden in dieser Arbeit kleine
Anderungen beziiglich der thermischen Ankopplung vorgenommen, die an
dieser Stelle erwahnt werden sollen, da eine thermische Stabilitdt zwischen
den Proben und dem Thermometer die Hauptvoraussetzung ist, um kleine
Unterschiede zwischen den kritischen Temperaturen fiir parallele und anti-
parallele Magnetisierungseinstellungen exakt messen zu kénnen. Mittels der
1K-Stufe wird der Probenhalter gekiihlt. Da sich der Heizer direkt darunter
befindet, ist sichergestellt, dass sich kein Temperaturgradient iiber die Lénge
des restlichen Halters ausbildet. Zwischen Heizer und Proben befindet sich
auBerdem ein Stecksockel mit den elektrischen Kontakten, sodass die Proben
sich durch die Strahlungswérme des Heizers ebenfalls nicht erwérmen kénnen.

Die notwendige Temperaturstabilitit ldsst sich dadurch erzeugen, dass an
der 1K-Stufe gepumpt und gleichzeitig der Probenhalter im thermisch vom
He-Bad abgekoppelten Probenvolumen geheizt wird. So lassen sich Tempe-
raturen mit einer Schwankung von ~ 0,1 mK iiber léingere Zeit halten.

CIP-Halter

CPP-Halter

Abbildung 3.14: Probenhalter

In Abbildung 3.14 sieht man den unteren Teil des Probenstabs mit 1K-Stufe,
Heizer, Kontakten, Thermometer und den beiden Haltern fiir die CPP- bzw.
CIP-Proben. Das Thermometer wurde in den Kupferblock geschraubt, auf
dem die CPP-Proben mit ihrem speziell zugeschnittenen Halter befestigt
werden. Diese Anordnung verspricht eine gute Ankopplung zwischen CPP-
Proben und Thermometer.

Die CIP-Proben kénnen auf einem Kupferwinkel befestigt werden, der wei-
ter entfernt auf dem mit CIP-Halter bezeichneten Platz angeschraubt wird.
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Diese raumliche Entfernung zwischen CIP-Probe und Thermometer bewirkt
Temperaturdifferenzen bei zu schneller Temperaturdanderung. Die Einzelhei-
ten der Messung werden in Kapitel 3.6 wiedergegeben.

3.5 Probenhalter

Abbildung 3.15: Bild des am Probenstab befestigten Halters fiir die CPP-
Proben. Zu erkennen ist eine Probe, auf der Strukturen fiir Messungen in CPP-
Geometrie, Referenzmessungen und Hall-Effekt-Messungen mit dem Probentréger
durch Bond-Drihte verbunden sind. An der Unterseite ist das Thermometer zu
sehen.

Der speziell auf die CPP-Proben zugeschnittene Probentréger besteht aus ei-
nem kleinen Kupferblock, der in einen IC-Sockel eingepasst wurde. Die Probe
wird mittels eines geeigneten Klebers (Fa. GVL Cryoengineering IMI 7031
Varnish) befestigt und, wie in Kapitel 3.1 beschrieben, mittels Wirebonder
kontaktiert. Der Triger wird anschlieend in den CPP-Halter (Abbildung
3.14) gesteckt und mit zwei Schrauben fixiert.

Der Halter, auf dem alle in dieser Arbeit gemessenen CIP-Proben befes-
tigt wurden, besteht aus einem einfachen Kupferwinkel, der {iber Schrauben
mit dem Probenstab verbunden wurde. Die Proben werden, ebenso wie die
CPP-Proben, mit dem fiir tiefe Temperaturen geeigneten Kleber (sehr diinn
aufgetragen) festgeklebt und mit Leitsilber in 4-Punkt-Anordnung kontak-
tiert.
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3.6 Messelektronik und Ablauf der Messun-
gen

Die Messungen, die in dieser Arbeit durchgefithrt wurden, folgten alle einer
dghnlichen Vorgehensweise. Nach der Bestimmung der Koerzitivfeldstéarken
H pere der Proben (Messung des anomalen Hall-Effekts bei 7' = 10 K) wurden
die magnetischen Zusténde (parallel oder antiparallel) der Schichtsysteme
eingestellt und die Messung des temperaturabhéngigen Widerstands im Null-
feld gestartet. Das Magnetfeld fiir die supraleitende Magnetspule wird mit
einer IPS-120-10 Magnetstromquelle der Firma Ozxford erzeugt, die zusétz-
lich zur manuellen Steuerung eine GPIB (IEEE 488.2) Schnittstelle besitzt
und somit eine ferngesteuerte Einstellung erlaubt.

Um die Messungen weitestgehend automatisiert durchfiihren zu kénnen, wur-
de ein Messprogramm in der Programmierumgebung LabView geschrieben,
das neben einer manuellen Messung eine kontinuierliche Temperaturerh6hung
in frei wiahlbaren Grenzen automatisch regelt und dabei alle wichtigen Pa-
rameter, wie Probenstrom, Widerstand, Magnetfeld, Temperatur, Tempera-
turdnderung und Zeitpunkt der Messpunkte in einer ASCII-Datei speichert.
Fiir die Temperaturanzeige wurde ein Temperaturcontroller der Firma Neo-
cera (LTC-21) ausgelesen, zur Steuerung eine ebenfalls iiber den Rechner an-
steuerbare Stromquelle (Keithley 2400 SourceMeter) benutzt. Letztere bietet
den Vorteil, dass die Temperaturerhéhung in Form einer Heizstromerhohung
sehr kontinuierlich erfolgt und somit genauer geregelt werden kann als eine
Temperaturerh6hung mit dem LT C-21, iiber den eine Temperaturstabilisie-
rung und anschliefende Erhohung wesentlich langer dauert.

Der Aufbau des Kryostaten ldasst einen gleichzeitgen Anschluss von vier Pro-
ben zu. Zusétzlich stehen zwei weitere Anschliisse zur Verfiigung, die eine
Hall-Effekt-Messung an zwei der zu messenden Proben ermoglicht. Die Wi-
derstandsmessung kann iiber eine AC-Widerstandsmessbriicke (Linear Rese-
arch LR-700, f =19 Hz) oder einer Kombination aus DC-Stromquelle ( Keiht-
ley 6221 DC and AC Current Source) und Spannungsmessgerit (Keithley
2182A Nanovoltmeter) erfolgen. Bei Messung mittels Wechselstrom werden
die einzelnen Proben per Handschalter umgeschaltet, bei den DC-Messungen
steht ein Keithley 2700 mit einer Umschaltkarte (7708) und Multiplexerkarte
in Van-der-Pauw-Verkabelung (7700) zur Verfiigung. Letztere erlaubt es, die
Strom- und Spannungskontakte beliebig zu vertauschen. Der Vorteil der DC-
Messungen liegt also auf der Hand und iiberwiegt den Nachteil, dass es zu
Thermospannungen kommen kann (vgl. Kapitel 4): Das Umschalten der Pro-
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ben sowie die genaue Eingabe des zur Messung verwendeten Probenstroms
kann iiber das Messprogramm selbst erfolgen, was eine Messung {iber ent-
fernte Rechner ermdéglicht und somit auch ferngesteuert geschehen kann. Da
eine AC-Messung kein abweichendes Messergebnis beziiglich der Ubergang-
stemperaturen zu Tage forderte, wurden fast alle Messungen im DC-Modus
getatigt.

Da die Breite des supraleitenden Sprungs der nanostrukturierten Proben
iiblicherweise im Bereich mehrerer Kelvin liegt, muss fiir eine Messung, die
ein thermisches Gleichgewicht zwischen Probe und Thermometer erfordert,
gleichzeitig aber in endlicher Zeit erfolgen soll, die geeignete Rate der Tempe-
raturerh6hung gefunden werden. Nach der Aufmagnetisierung wird die Tem-
peraturrampe bei der niedrigsten Temperatur (7' ~ 1.7 K) gestartet und
mit einer Ramprate von etwa 50 (£ 30) mK/min nach oben geregelt. Wird
die Temperaturerhohung zu grof3, kann das Messprogramm automatisch bei
einem selbst zu definierendem Schwellenwert die Heizleistung zuriickregeln.
FEine Messung bis 7" = 10 K dauerte in der Regel zwischen 90 und 120 Mi-
nuten. Wie den Messkurven in Kapitel 4.1.1 zu entnehmen ist, reichen diese
Parameter aus, um thermische Stabilitdt zu gewéhrleisten.

Die unstrukturierten Proben zeigten eine Breite des supraleitenden Uber-
gangs von 07, ~ 20 mK und wurden, wie bereits geschildert, weiter vom
Thermometer entfernt befestigt als die nanostrukturierten Proben. Daher
wurden die Messungen dieser Proben so durchgefiihrt, dass man die Tem-
peratur, nachdem die Proben entsprechend magnetisiert wurden, knapp un-
terhalb des Sprungpunktes stabilisierte und dann mit einer Ramprate von
< 1 mK/min die Temperatur nach oben regelte. Da eine Steuerung per
Computer zu ungenau und langsam war, wurden diese Messungen manuell
getatigt. Die fiir eine Messung bendtigte Zeit betrégt bei dieser Messmetho-
de ebenfalls ca. eine bis zwei Stunden, wobei mehr als die Hélfte der Zeit im
Temperaturbereich des Ubergangs zugebracht wurde.

Fiir magnetfeldabhéngige Messungen wurde das externe Magnetfeld aus-
schliefllich senkrecht zur Probe angelegt, da die leichte Achse der Magneti-
sierung senkrecht zur Probenebene steht und sich somit die Konfigurationen
P und AP einstellen lassen.






Kapitel 4

Ergebnisse und Diskussion

Alle im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Probenséitze bestehen aus ei-
nem nanostrukturierten und einem unstrukturierten Teil auf Substraten von
ca. 10 x 10 mm?. Da im Rahmen der Arbeit auch Testproben hergestellt
wurden, die hier nicht behandelt werden, tragen alle F/S/F-Proben zu Be-
ginn die Bezeichnung #FSF _ gefolgt vom Datum der Herstellung (Tag des
Aufdampfvorgangs). Die zweite, darauf folgende Zahl gibt die Nummer des
Probenstiicks an, da oftmals mehr als ein Substrat zwecks Redundanz be-
dampft wurde. Die letzte Zahl im Probennamen gibt die genaue Struktur
an, wie sie auf dem Substrat vorzufinden ist und an welcher Stelle sie im
Elektronenmikroskop lithografiert wurde (vgl. Abbildung 4.1).

An erster Stelle (1) wurde immer die Referenzstruktur geschrieben, wie sie in
Abbildung 3.11 dargestellt ist und bei allen Messungen auf dem Probenkanal
1 gemessen. Diese Proben tragen trotz des FN-Kontakts (vgl. REM-Bild in
Abbildung 4.7) die Bezeichnung “FSF” im Namen, da prinzipiell alle Materia-
lien aufgedampft wurden, aber im Bereich der eigentlichen 4-Punkt-Messung
kein S und F; abgelagert wurde.

Eine 2 (bzw. 2b als Redundanzstruktur) beschreibt die Probenposition der
nanostrukturierten F/S/F-Struktur. Fiir die Messungen wurde immer Kanal
2 verwendet.

Auf Position 3 befindet sich die mit Kanal 3 gemessene mikrostrukturierte
Hall-Effekt-Struktur.

Der letzte zur Verfiigung stehende Kanal am Probenstab wurde fiir die un-
strukturierten Proben genutzt, die nicht gebondet werden mussten. Die Be-
zeichnung dieser Proben endet mit der Nummer 4.

33
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Abbildung 4.1: Anordnung der Strukturen auf einem Substrat (Probe
#FSF_240212_1). Die quadratischen Kontaktfelder haben eine Gréfie von 250 x
250 pm?. Die Referenzstruktur REF wird hier z. B. mit #FSF_240212_1_1 bezeich-
net.

In Tabelle 4.1 sind zum besseren Uberblick die Niob Schichtdicke, die Koer-
zitivfeldstérken des unteren Ferromagneten Fy, (uoHeoere1) und des oberen
Ferromagneten Fy (10Hcoerc2) sowie die Ubergangstemperaturen bei einer
kleinen Stromstérke (I = 5 pA) der nanostrukturierten Proben fiir den P-
bzw. den AP-Zustand gezeigt.

‘ Probe ‘ dNb (A) ‘ MOHcoercl ‘ NOHcoerc2 ‘ TCAP (511A) ‘ TCP (511A) ‘
#FSF_131011.1 300 033 T 083 T 5.912 K 5.864 K
#FSF 2911111 275 029 T 083 T 5.596 K 5.541 K
#FSF_240212_1 250 019 T 0.80 T 5.153 K 5.115 K

Tabelle 4.1: Tabellarischer Uberblick einiger Eigenschaften der nanostrukturierten
Proben. poHcoerer b2w. o Heoerco gibt das untere bzw. das obere Koerzitivfeld der
Probe an.
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4.1 Nanostrukturierte Proben

4.1.1 Probe #FSF_131011_1, dn, = 300 A

Widerstand im normalleitenden Bereich

Die Probe #FSF_131011_1 besteht aus den in Kapitel 3.1 beschriebenen Fer-
romagneten mit einer 300 A dicken Niob-Schicht in der Mitte. Anhand die-
ser Probe werden die Messungen und verschiedenen Geometrien (Referenz-
struktur, Hall-Effekt-Struktur und F/S/F-Struktur), die bei allen anderen
Proben ebenfalls untersucht wurden, im Detail erklart. Fiir die Proben mit
anderen Dicken sind die Messungen ebenfalls beschrieben, jedoch nicht nédher
erlautert.

Zur ersten Charakterisierung der Proben wurde eine Messung des Hall
-Effekts durchgefiihrt (Abbildung 4.2 a)). Die Struktur (REM-Bild in Ab-
bildung 4.2 a)), die sich auf dem gleichen Stiick des Substrats befindet wie
die nanostrukturierten Proben, hat eine Fliche von 30 x 60 pm?. Der Strom
flieit zwischen dem linken und rechten Kontakt und die Hall-Spannung wird
iiber die Zuleitungen, die oben und unten an den Langsseiten zu sehen sind,
abgegriffen. Dabei liegt, wie in Kapitel 3.6 beschrieben, das externe Magnet-
feld H immer senkrecht zur Substratoberfliche.

Da der Hall-Effekt sich aus dem normalen Hall-Effekt o« B und dem an-
omalen Hall-Effekt oc M(B) zusammensetzt, konnen aus der Messung die
Koerzitivfeldstiarken, aber nicht die relativen Gréflen der Magnetisierung ge-
wonnen werden. Ein Vergleich mit der in Abbildung 3.13 dargestellten Ma-
gnetisierungsmessung zeigt, dass die untere F-Schicht, die doppelt so viel Ko-
balt enthélt wie die obere F-Schicht, die kleinere Koerzitivfeldstéarke hat. Die
fiir die Probe #FSF_131011_1_3 leicht unterschiedlichen Koerzitivfeldstéirken
kommen aus verinderten Pt-Zwischenschichtdicken, die das Plateau des AP-
Zustands etwas vergrofiern.

In Abbildung 4.2 b) ist die Anderung des anomalen Hall-Widerstands nach
Abzug des Signals des normalen Hall-Widerstands dargestellt. Zusétzlich
sind die Magnetisierungseinstellungen der P- und AP-Zusténde an der ent-
sprechenden Position angedeutet. Das Magnetfeld wurde kontinuierlich von
o = +1.5 T bis ygH = -1.5 T verdndert und anschlieSend wieder zuriick
zu +1.5 T. Da bei pupH = 0 das Signal des anomalen Hall-Effekts genauso
grof} ist wie bei hohen positiven Feldern, wird gefolgert, dass die leichte Achse
der Magnetisierung wie gewiinscht senkrecht zur Schichtebene liegt.
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Abbildung 4.2: a) Hall-Widerstand der Probe #FSF_131011_1_3. Der Probenstrom
betrigt I = 300 pA. Rechts oben ist ein REM-Bild der mikrostrukturierten Hall-
Effekt-Geometrie abgebildet. b) Hallwiderstand ARy, des anomalen Hall-Effekts
nach Abzug des normalen Hall-Effekts. Die P- bzw. AP-Zustédnde sind durch die
Pfeile in den Skizzen dargestellt.
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Beginnt man die Messung bei F1.5 T und verdndert die Feldstdrke bis zu
+1.5 T, so zeigt sich bei einer Feldstérke von pgH ~ 4+0.35 T jeweils eine sehr
ausgepragte Stufe, die etwa doppelt so grofl ist wie eine zweite Stufe, die bei
uoH ~ +0.85 T zu sehen ist. Zwischen puoH ~ +0.45 T und poH ~ +0.7 T
zeigt sich jeweils ndherungsweise ein Plateau. In diesem Feldbereich ste-
hen die beiden ferromagnetischen Schichten antiparallel zueinander. Um die-
se antiparallele Ausrichtung zu erzielen, wird das externe Magnetfeld von
oH = +1.5 T kommend nach poH = -0.6 T gebracht und anschlieflend zu
toH = 0. So ist es moglich, eine Messung des temperaturabhéngigen Wider-
stands der Probe fiir eine antiparallele Magnetisierungseinstellung im Null-
feld durchzufiihren. Die umgekehrte Konfiguration lasst sich natiirlich durch
die Veranderung des Magnetfelds von pugH =-1.5T zu ugH = +0.6 T errei-
chen. Im weiteren Verlauf der Kurve ist eine Séttigung des Hall-Widerstands
und somit der senkrechten Magnetisierung bei pugH =~ -1 T erkennbar. Der
zweite Teil der Kurve (Variation von -1.5 T < poH < +1.5 T) zeigt das
gleiche, lediglich gespiegelte Verhalten.
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Abbildung 4.3: Magnetwiderstand der Probe #FSF_131011_1_2. Die Messung wur-
de mit einem Probenstrom von I = 10 pA bei T = 10 K aufgenommen. Das
REM-Bild zeigt die Nahaufnahme des F/S/F-Kontakts.
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Eine Messung des Magnetwiderstands (MR) bei einer Temperatur von T =
10 K und einem Probenstrom von I = 10 pA ist in Abbildung 4.3 fiir die
Probe #FSF_131011_1_2 dargestellt. Die durchgehenden Pfeile beschreiben
den Verlauf des Widerstands fiir die Magnetfeldvariation von pgH = +1.5T
bis poH = -1.5 T, die gestrichelten Pfeile den Verlauf in entgegengesetzter
Feldrichtung. Der hohe absolute Wert des Widerstands von R = 1075 () re-
sultiert aus den diinnen, nanostrukturierten Zuleitungen. Von poHd = 1.5 T
kommend fallt der Magnetwiderstand zunéchst ab, bis er bei kleinen positi-
ven Feldern wieder leicht ansteigt und bei einem negativen Feld von pugH ~
-0.35 T ein deutliches Maximum aufweist. Dieses Maximum verschwindet bei
etwa poH = -0.5 T. Zwischen -0.6 T > poH > -0.8 T ist zunéchst ein sehr
schwaches Plateau zu sehen, bevor im weiteren Verlauf der Widerstand wie-
der nahezu linear ansteigt. Fiir die andere Richtung der Feldénderung (-1.5 T
— +1.5 T) sieht der Verlauf ungeféhr spiegelbildlich aus, allerdings ist das
Maximum im positiven Feldbereich zwischen pgH ~ 0.2 T und poH ~ 0.5 T
nicht so stark ausgeprigt wie fiir den negativen Feldbereich.
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Abbildung 4.4: Magnetwiderstand der Referenzprobe #FSF_131011_1_1. Die Mes-
sung wurde mit einem Probenstrom von I = 10 pA bei T' = 10 K durchgefiihrt.
Das REM-Bild (Inset) zeigt die Aufnahme des F/N-Kontakts.



4.1 Nanostrukturierte Proben 39

Eine Vergleichsmessung an der Referenzprobe #FSF_131011_1_1 (Abbildung
4.4) zeigt das gleiche Verhalten wie die F/S/F-Probe. Da diese Probe im
Kontaktbereich lediglich aus Fy, und Pt besteht, also einen F/N-Kontakt
darstellt, kann der Riesenmagnetwiderstandseffekt als Ursache fiir die auf-
tretenden Maxima ausgeschlossen werden. Die Feldstdrken der Maxima be-
finden sich aber augenscheinlich im Bereich der jeweiligen Koerzitivfelder
von F},. Beim Ummagnetisieren der ferromagnetischen Schichten kommt es
zunéchst zur Bildung magnetischer Doménen, was zu einer Erhohung des Wi-
derstands aufgrund von Streuung der Elektronen an Doménenwénden fithrt
[41, 42]. Der im Vergleich zu den F/S/F-Proben héhere Absolutwiderstand
der Referenzprobe ist durch die kleinere Kontaktflache zu erkldren.
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Supraleitende Transporteigenschaften

1076
1075

1074
1073

—~

S 1072
Y

1071
1070

PR R
52 54 56 58

1069

8 10

1068

T (K)

Abbildung 4.5: Widerstand R(T") der Probe #FSF_131011_1.2 (I = 15 pA) fiir
antiparallele (AP) und parallele (P) Magnetisierung der beiden F-Schichten. Die
Pfeile markieren die Widerstandsénderung durch den F/S/F-Teil (unterer Sprung-
punkt) und den S/F-Teil der Probe (oberer Sprungpunkt). Der untere Inset zeigt
die Aufspaltung der supraleitenden Ubergéinge des F/S/F-Kontakts im Detail
(ATAP=P ~ 80 mK).

Abbildung 4.5 zeigt eine Messung des Widerstands R in Abhéngigkeit der
Temperatur T fiir die Probe #FSF_131011.1.2 (dy; = 300 A) bei einem
Probenstrom von I = 15 pA. Zu erkennen ist ein absoluter Widerstand von
Ry =~ 1068.3 €2, der sich aus den normalleitenden Zuleitungen zwischen den
Spannungsabgriffen der 4-Punkt-Messung ergibt. Die Elektronenmikroskop-
aufnahme (Inset) zeigt den nanostrukturierten Kontakt im Detail. Die einge-
zeichneten Pfeile weisen auf zwei deutlich voneinander getrennte Sprungtem-
peraturen, wobei die untere dem F/S/F-Teil der Probe und die obere dem
S/F-Teil der Probe zugeschrieben wird (vgl. Kapitel 3.1).

Zunichst wurde die Probe in poH = +1.5 T aufmagnetisiert (parallele (P)
Magnetisierungseinstellung, vgl. Abbildung 4.2), anschliefend die Messung
des Widerstands R(T) bei T' < 2 K gestartet und bei 7" = 10 K (also iiber
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Abbildung 4.6: Widerstand R(7T) der Probe #FSF_131011_1_2 bei verschiedenen
Probenstromen im P-Zustand. Die Kurven wurden auf der Ordinate um maxi-
mal ca. 0.4  gegeneinander verschoben, damit sie im normalleitenden Zustand
aufeinander liegen.

TBulk = 9.2 K) gestoppt (schwarze Kurve). Danach wurde der untere Ferro-
magnet in einem externen Feld von poH = -0.6 T ummagnetisiert, wodurch
die beiden F-Schichten antiparallel (AP) zueinander ausgerichtet sind. Die
Messung des Widerstands erfolgte mit den selben Parametern wie zuvor.
Zur Bestimmung der kritischen Temperaturen des Supraleiters T, wurde die
Temperatur ermittelt, bei dem der Widerstand 50 % der Sprunghohe erreicht
hat. Der Unterschied zwischen T, im P-Zustand und im AP-Zustand wird mit
ATAP=P begeichnet.

Der supraleitende Ubergang bei der hoheren kritischen Temperatur T, =
6-7 K sollte unabhéingig von der AP- oder P-Konfiguration sein. Die beste-
hende Ubereinstimmung bestitigt, dass die Proben im thermischen Gleich-
gewicht vermessen wurden. Die Aufspaltung zwischen AP- und P-Konfigu-
ration, die im Bereich der niedrigeren Sprungtemperatur zu sehen ist mit
TAP > TP legt den Schluss nahe, dass sich, wie bereits in Kapitel 2.2 be-
schrieben, die paarbrechenden Austauschfelder im antiparallelen Fall aufhe-
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ben und die kritische Temperatur des Supraleiters nicht so stark wie im Fall
parallel zueinander ausgerichteter Magnetisierungen unterdriicken. Da TAP
grofer ist als 77 und in Abbildung 4.3 ebenfalls keine Andeutung fiir ein
GMR-édhnliches Verhalten feststellbar war, deutet dies darauf hin, dass eine
Spin-Akkumulation, die eine Unterdriickung von T, im AP-Fall gegeniiber P
hervorrufen wiirde, nicht vorliegt.

Dieses Verhalten der Unterdriickung von TF wurde fiir verschieden grofie
Messstrome gefunden. Die entsprechenden Graphen finden sich im Anhang
A.1. Zum besseren Uberblick wurden alle R(T)-Messkurven der parallelen
Magnetisierungseinstellung in Abhéangigkeit des Stroms in Abbildung 4.6 auf-
getragen. Die Messungen wurden an verschiedenen Tagen aufgenommen, wo-
durch die Probe zum Teil sehr grofien Temperaturschwankungen ausgesetzt
war. Defekte und feine Risse in der Struktur, vor allem in den hochohmigen
Zuleitungen, konnen durch thermische Kontraktion und Expansion entste-
hen, wodurch sich der “Offset”-Widerstand leicht &ndern kann. Eine Ver-
schiebung um maximal ca. 0.4 €2, wie sie hier beobachtet wurde, entspricht
einer relativen Anderung von weniger als 0.5 %o. Daher wurden die R(T)-
Kurven so gegeneinander verschoben, dass sie im normalleitenden Zustand
tibereinander liegen. Die unverschobene R(7T')-Kurve ist im Anhang in Abbil-
dung A.6 zu finden. Desweiteren zeigen die Messkurven in Abbildung 4.5 bei
T ~ 7.5 K, also knapp oberhalb der supraleitenden Uberginge, zwei kleine
Maxima im Widerstand, die mit grofer werdendem Strom abnehmen. Die
zugehorige Spannungsédnderung ist bei allen Messstromen relativ konstant
im Bereich von U ~ 1.8 x 10° V.

Messungen an der Referenzstruktur #FSF_131011_1_1 (Abbildung 4.7) zei-
gen ausgepriagte Maxima in diesem Temperaturbereich. Die Referenzprobe
enthélt innerhalb des Bereichs der 4-Punkt-Messung keinerlei Niob, weshalb
davon auszugehen ist, dass diese Spannungsmaxima ihren Ursprung aufler-
halb dieses Bereichs in den Niob enthaltenden Zuleitungen haben miissen.

Eine mogliche Ursache kénnen z. B. thermoelektrische Effekte sein. Test-
messungen mit der AC-Messbriicke LR700 zeigten, dass die Maxima im Fall
einer AC-Messung nicht beobachtet wurden (vgl. Abbildung A.7). Fiir die In-
terpretation der T,.-Messungen ist wichtig festzuhalten, dass die Lage dieser
Maxima unabhéngig von der P- oder AP-Konfiguration ist. Fiir die weitere
Diskussion des Spin-Switch-Effekts sind diese Maxima deshalb nicht von Be-
deutung.
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Abbildung 4.7: Widerstand R(T') der Referenzprobe #FSF_131011_1.1 (I = 10
pA). Im REM-Bild (Inset) ist der FN-Kontakt fiir die vorliegende Probe gezeigt.

Die Diskussion der Abhéngigkeit der T.-Kurven vom Strom soll sich aufgrund
der Ubersichtlichkeit nur auf die gezeigten Daten der Probe
#FSF_131011_1_2 mit einer Niob-Schichtdicke von dy;, = 300 A beschriinken
(Abbildung 4.6). Die Kurven der anderen nanostrukturierten Proben zeigen
ein #hnliches Verhalten und werden in Anhang A.5 (dy, = 275 A) und An-
hang A.6 (dyy, = 250 A) gezeigt.

Eine ndhere Betrachtung der Aufspaltung der kritischen Temperatur des Su-
praleiters zwischen dem P- und AP-Zustand fiir den F/S/F-Kontakt der Pro-
be #FSF_131011_1_2 zeigt, dass diese mit steigendem Probenstrom grofier
wird (vgl. Anhang A.1 und Abbildung 4.5). In Abbildung 4.8 werden die
entsprechenden Daten noch einmal zusammengefasst: Die anfingliche Auf-
spaltung bei einem angelegten Strom von I = 5 pA betriagt ca. 50 mK und
wird mit steigendem Strom bis I = 20 pA etwa doppelt so grof3. Eine weitere
Stromerhohung auf I = 27.5 pA vergroert die Aufspaltung um mehr als das
Doppelte auf ca. ATAT~F ~ 273 mK.

Wenn es durch die spinabhéngige Streuung eine Spin-Akkumulation im AP-
Fall an einer der Grenzflichen und damit eine Reduktion von TAP geben
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Abbildung 4.8: Aufspaltung ATAP~F der kritischen Temperaturen des F/S/F-
Kontakts der Probe #FSF _131011_1_2 zwischen P- und AP-Zustand fiir verschie-
dene Probenstrome.

wiirde, wie auf Seite 8 diskutiert, wére zu erwarten, dass die Aufspaltung
wegen des fiir kleine Stréme beobachteten Verhaltens TAY > T mit stei-
gendem Strom wieder geringer wird. Das ist, wie die Messungen zeigen, aber
eindeutig nicht der Fall. Abbildung 4.9 zeigt die kritische Temperatur T, fiir
den P- und AP-Zustand als Funktion des angelegten Probenstroms.

Die beiden Datensétze folgen naherungsweise einem Verlauf:
To(1) = Top (1 = (Ie/10)°)

Dies ist eine deutliche Abweichung von dem in der Ginzburg-Landau(GL)-
Theorie vorhergesagten Verlauf. Nach GL hat die kritische Stromdichte fol-
gende Abhéngigkeit [43]:

.c T 3/2
jo o< <1 - T) (4.1)
Also:
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Abbildung 4.9: Kritische Temperatur des F/S/F-Kontakts der Probe
#FSF_131011_1.2 fiir parallele und antiparallele Magnetisierungseinstellung
fiir unterschiedliche Messstrome. Die gestrichelte Kurve zeigt einen Fit an die
gemessenen P-Daten fiir Ohmsche Erwérmung: T, = T, — a - I?2. Die Parameter
wurden zu Ty = 6.05 0.1 K und o = 0.0031 4 0.0002 K/MA2 bestimmt.

Die gemessene Abhéngigkeit ldsst sich durch die Erniedrigung der kritischen
Temperatur aufgrund Ohmscher Wirmeleistung [44] beschreiben. Durch eine
schlechte Warmeabfuhr aus dem Kontakt, heizt sich dieser mit steigendem
Strom auf, so dass seine Temperatur gegeniiber dem Thermometer erhoht
wird, was zu einer scheinbaren Verringerung der kritischen Temperatur mit
dem dargestellten Verlauf fiithrt. Im Fall nanostrukturierter Kontakte ist dies
auch leicht nachzuvollziehen, da die Zuleitungen zum F/S/F-Kontakt sehr
hochohmig sind und ein Warmetransport nur durch das isolierende Substrat
und Warmestrahlung erfolgt.

Eine genauere Betrachtung der Messdaten in Abbildung 4.9 zeigt, dass die
Daten nicht genau mit einer Proportionalitit 7' oc 1 — I? verlaufen (ge-



46 4. Ergebnisse und Diskussion

strichelte Kurve). Dies liegt natiirlich daran, dass zusétzlich T, auch durch
den Strom geméfl der Ginzburg-Landau-Theorie reduziert wird. Wesentlich
ist jedoch, dass in jedem Fall AT, mit dem Strom zunimmt. Im Falle von
Spin-Akkumulation wiirde man, wie oben erwéihnt, eine Abnahme finden.
Deshalb ergeben sich aus den gezeigten Messungen keine Hinweise auf Spin-
Akkumulation.

Der Verlauf der Stromabhiingigkeit von ATAP~F ist folglich kein Nicht-
Gleichgewichts-Effekt durch spinabhéingige Streuung.
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Um die hergestellten Proben weiter zu charakterisieren, wurden zusétzlich
Widerstandsmessungen als Funktion des Magnetfelds im supraleitenden Be-
reich durchgefiihrt.
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Abbildung 4.10: Widerstand R(B) der Probe #FSF_131011_.1.2 (I = 10 pA) bei
T = 3.5 K. Im Inset ist eine vergréflerte Darstellung des Widerstands fiir den
Feldbereich -0.9 T < pugH < -0.4 T fiir fallendes und steigendes Feld in unter-
schiedlichen Farben gezeigt.

Die in Abbildung 4.10 gezeigte Messung des Widerstands der Probe
#FSF_131011_1_2 wurde bei einer Temperatur von 3.5 K aufgenommen. Im
Nullfeld befindet sich das Niob der Probe im supraleitenden Zustand. Bei
steigendem Feld sind zwei markante Anstiege im Widerstand zu sehen, die
dem F/S/F-Teil der Probe (1) und zu héheren Feldern hin dem S/F-Teil der
Probe (2) zuzuordnen sind. Der schwichere Anstieg bei noch hoheren Fel-
dern (3) ldsst sich Bereichen der Probe zuordnen, in denen nur S aufgedampft
wurde. Da diese Bereiche sehr klein sind, ist der entsprechende Anstieg eben-
falls sehr klein. Eine genauere Betrachtung des magnetfeldabhéngigen Wi-
derstands zeigt, dass dieser selbst bei kleinen wachsenden Magnetfeldern an-
steigt. Dies ist auf die Bewegung der durch das externe Feld induzierten
Flussschlduche (Vortizes) zuriickzufiihren, die dissipativ ist und somit zu ei-
nem Spannungsabfall an der untersuchten Probe fiihrt [45]. Weiter auffillig
sind periodisch auftretende Spitzen im Widerstand, die sowohl im steigen-
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den als auch im abnehmenden Feld sichtbar sind (Inset in Abbildung 4.10).
Die genaue Ursache konnte im Rahmen dieser Arbeit nicht ermittelt werden.
Wie in den Arbeiten von A. K. Geim und I. Kokanovi¢ [46, 47] berichtet
wurde, wird Energie benotigt, wenn im steigenden Feld mehr Flussschlauche
in den Supraleiter eindringen, oder wenn die Flussschlduche durch Pinning-
Zentren in ihrer Bewegung gehindert werden. Diese Energie driickt sich im
vorliegenden Fall durch eine Erhohung der abfallenden Spannung (und somit
des Widerstands) auf der monoton steigenden Widerstandsdnderung aus, die
dann abrupt nachlédsst, wenn ein néchstes Biindel von Flussschlauchen in den
Supraleiter eingedrungen ist, oder die Pinning-Zentren iiberwunden wurden.
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Abbildung 4.11: Widerstand R(T") der Probe #FSF_131011_1.2 (I = 10 pA) fiir
verschieden grofle externe Magnetfelder.

Fiir einen Probenstrom von I = 10 pA ist der Widerstand R(7") in Abbildung
4.11 fiir verschieden grofle externe Magnetfelder im Bereich 0 < poH < 1.5
T aufgetragen. Die beiden F/S/F- bzw. S/F-Teile der Probe zeigen in Be-
zug auf die supraleitenden Ubergangstemperaturen ein #hnliches Verhalten:
Die kritischen Temperaturen verschieben sich mit wachsendem externen Feld
nichtlinear zu kleineren Werten. Eine entsprechende Darstellung und die sich
daraus ergebenden Grofien, wie Kohérenzlange und mittlere freie Weglénge,
die eine qualitative Charakterisierung der Niob-Schicht erlauben, wird im
Folgenden gegeben.
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Abbildung 4.12: Oberes kritisches Feld in Abhéngigkeit der Temperatur fiir den
oberen (S/F-Kontakt, schwarz) und unteren (F/S/F-Kontakt, rot) supraleitenden
Ubergang der Probe #FSF_131011_1_2. Die durchgezogenen Linien wurden mit
der Funktion H(T) = Hy - (T3 — T?) gefittet, wobei T, die kritische Temperatur
im Nullfeld und Hy = H(T = 0) sind.

Aus der in Abbildung 4.11 gezeigten Feldabhéngigkeit lassen sich die oberen
kritischen Magnetfelder ermitteln (vgl. Abbildung 4.12). Nach [48] gilt fiir die
kritische magnetische Flussdichte in Abhéngigkeit der Temperatur in guter
Néherung:

&ﬂmzﬂy@—<£)j (4.3)

Daraus ergibt sich fiir den S/F-Kontakt eine Flussdichte bei 7' = 0 von:

B(0) = 2.02 T.
Fiir den F/S/F-Kontakt ergibt sich entsprechend:
B(0) = 1.43 T.

Fiir die temperaturabhéngige Kohérenzléange folgt aus der Ginzburg-Landau
(GL)-Theorie [43] in der Néhe von T,
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TCO

e (T) =& 4.4
GulT) =€ (4.4
mit & = Kohérenzldnge bei T' = 0.
Fiir die kritische magnetische Flussdichte gilt
P
Bo(T) = ————= 4.5
mit dem magnetischen Flussquant ®; = 2.07 - 1075 T-m?, bzw.
0N T
Ba(T) = 1= . 4.6
(1) = 5o < Tco) (4.6)

Durch Ableiten von Gleichung 4.6 nach der Temperatur bei T' = T lédsst sich
die Kohérenzlinge £, aus der Steigung des oberen kritischen Felds dB.o/dT
bestimmen:

D
-0 4.7
5 \J 27TTC dBc Teo ( )

074T

Dadurch bedingt, dass der angepasste Kurvenverlauf zwei leicht voneinander
verschiedene Werte fiir die Steigung der Kurve bei T,y liefert, ergeben sich
fiir den S/F-Kontakt und den F/S/F-Kontakt die beiden Kohérenzléngen:

& ~91 A
und
F5F ~ 108 A

Werte im Bereich & = 100 A fiir diinne Niob-Schichten wurden ebenfalls von
Schock et al. [49], Strunk et al. [50] oder Singh et al. [11] beobachtet.

Aus den Ginzburg-Landau-Gleichungen, im Speziellen aus der Kohérenzlédnge
fiir den Fall des dirty-limit [43]

€~ 0.855 (& - 1)? (4.8)

ergeben sich mit der BCS-Kohérenzlinge fiir Niob von & = 38 nm [51] die
mittleren freien Weglédngen zu:

lsp =30 A
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und
lpgp = 42 A

Da die Probendimensionen in allen Raumrichtungen einschliefllich der
Schichtdicke groff gegeniiber der mittleren freien Weglinge [ und der Ko-
hérenzléange & sind, findet der Ladungstransport im diffusiven Bereich statt,
wie vorausgesetzt.

Die Unterschiede in der mittleren freien Weglénge und damit in &, der bei-
den Kontaktbereiche (S/F- bzw. F/S/F-Kontakt) sind vermutlich darin be-
griindet, dass der Supraleiter im S/F-Bereich auf das Substrat (Silizium)
aufgedampft wurde und im F/S/F-Bereich auf die untere ferromagnetische
Schicht Fy,. Im letzteren Fall entsteht vermutlich ein besseres Wachstum.
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Abbildung 4.13: Widerstand R(T") der Referenzprobe #FSF_131011_.1_1 (I = 10
pA) bei T'= 3.5 K.

Eine Messung des Magnetwiderstands der Referenzprobe #FSF_131011_1_1
bei einer Temperatur von 3.5 K ist in Abbildung 4.13 dargestellt. Der Verlauf
unterscheidet sich nicht sonderlich von der Messung bei 7' = 10 K (vgl. Ab-
bildung 4.4), bis auf den Umstand, dass der Magnetwiderstand etwas hoher
ist.
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4.1.2 Probe #FSF_291111_1, dn, = 275 A
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Abbildung 4.14: Hall-Widerstand der Probe #FSF_291111_1_3 bei einer Tempera-
tur von T'= 10 K. Der angelegte Probenstrom betréigt I = 300 pA.

In Abbildung 4.14 ist eine Messung des Hall-Effekts an der strukturierten
Hall-Effekt-Struktur #FSF_291111_1_3 in Abhéngigkeit von dem externen
Magnetfeld bei einer Temperatur von 7' = 10 K dargestellt. Da sich die
Struktur wie auch die Schichtfolge (bis auf die um 25 A reduzierte Niob-
Schichtdicke) nicht von der zuvor gezeigten Probe #FSF_131011_1_3 unter-
scheidet, sieht die Messung bis auf eine geringe Verminderung der Koerzi-
tivfeldstiarke des unteren Ferromagneten der Messung des in Abbildung 4.2
gezeigten Hall-Effekts sehr &hnlich. Nach dem Abschalten des externen Feldes
bleiben von poH = +1.5 T kommend die Schichten vollstdndig aufmagneti-
siert. Beim Anlegen eines entgegengerichteten Feldes der Starke pgH =-0.6 T
geht das System in den antiparallelen Magnetisierungszustand iiber. Bei wei-
terer Erhohung des gegengerichteten Feldes werden die beiden Ferromagneten
fiir upH < -1 T wieder parallel ausgerichtet, allerdings entgegengesetzt zur
Magnetisierung bei puoH = +1.5 T. Fiir die entgegengesetzte Felddnderung
sieht die Kurve entsprechend punktsymmetrisch gespiegelt aus.



4.1 Nanostrukturierte Proben 53

M7

1141

1140f

LI N B I B B

651139: 1136.5

™ 1138}
- 1136
1137}

LI R B N I B B B B |

PRI N T N SR N

1135.5

1136 |
- 38 4 424446

IIIIIIIllIIIlIIIIlIIIIIIIlIlIII.]lI

1135

N
n
(@]
(0]
N
o

T(K)

Abbildung 4.15: Widerstand R(T") der Probe #FSF_291111_.1.2b (I = 20 pA).
Das Inset zeigt die Aufspaltung des F/S/F-Kontakts im Detail (ATAP=F ~ 64
mK). Desweiteren ist eine Elektronenmikroskopaufnahme des nanostrukturierten
Kontakts zu sehen.

Der in Abbildung 4.15 gezeigte Widerstandsverlauf R(7) der Probe
#FSF_291111_1_2b &hnelt der in Abbildung 4.5 abgebildeten Messung der
Probe #FSF_131011_1_2 mit 300 A Nb. Der Widerstand steigt mit zuneh-
mender Temperatur bis zu T" =~ 7.4 K an, wo die Maxima durch thermo-
elektrische Effekte auftreten. Mit steigender Temperatur ist keine Erh6hung
des Widerstands mehr zu erkennen. Die Ubergéinge mit den kritischen Tem-
peraturen T und TAF sind nicht so stark voneinander getrennt wie in
der Messung in Abbildung 4.5. Allerdings ist im unteren Teil eine Auf-
spaltung zwischen P- und AP-Magnetisierung zu sehen, die wie erwartet
bei hoherer Temperatur wieder verschwindet. Eine vollstindige Ubersicht
iiber die stromabhédngigen Widerstandsmessungen dieser Probe ist in An-
hang A.2 zu finden. Desweiteren ist eine Messung an der Referenzstruktur
#FSF_291111_1_1 dort abgebildet.
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4.1.3 Probe #FSF_240212_1, dn, = 250 A
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Abbildung 4.16: Hall-Widerstand der Probe #FSF_240212_1_3 bei einer Tempera-
tur von T = 10 K. Der angelegte Probenstrom betréigt I = 300 pA.

In Abbildung 4.16 ist der Hall-Effekt der Struktur #FSF_240212_1.3 in
Abhéngigkeit vom externen Magnetfeld bei einer Temperatur von T'= 10 K
gezeigt. Da sich Struktur und Schichtfolge bis auf die nochmals reduzierte
Niob-Schichtdicke nicht sonderlich von den zuvor gezeigten Proben unter-
scheiden, weist die Messung des Hall-Effekts ebenfalls einen &hnlichen Verlauf
wie zuvor auf. Allerdings zeigt sich hier eine abermals reduzierte Koerzitiv-
feldstarke des unteren Ferromagneten. Dies ist vermutlich eine Folge des Auf-
dampfprozesses, bei dem eine kleinere Pause eingelegt werden musste, um den
Aufdampfmonitor aufgrund eines Defektes zu tauschen, wihrend die Hélfte
des Schichtpakets des unteren Ferromagneten bereits aufgedampft worden
war. Durch diese zeitliche Verzogerung konnen sich in der UHV-Kammer
(po &~ 107 - 10'° mbar) befindliche Atome aus dem Restgas auf dem schon
vorhandenen Teil abgelagert haben.

Um eine parallele oder antiparallele Ausrichtung der ferromagnetischen
Schichten zueinander einzustellen, wurde das Magnetfeld von ugH = +1.5T
zu Null gefahren (P). AnschlieBend wurde ein Magnetfeld von pgH = -0.6 T
eingestellt, das daraufhin wieder abgeschaltet wurde (AP).
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Abbildung 4.17: Widerstand R(T') der Probe #FSF_240212_1.2 (I = 12 pA). Der
untere Inset zeigt die Aufspaltung des F/S/F-Kontakts im Detail (ATA"—F ~ 79
mK). Der obere Inset zeigt eine Elektronenmikroskopaufnahme des nanostruktu-
rierten Kontakts.

Die in Abbildung 4.17 gezeigte Messung des temperaturabhéngigen Wider-
stands der Probe #FSF _240212_1_2 unterscheidet sich bis auf den hohen Ab-
solutwiderstand, der durch die sehr schmale Pt-Zuleitung (rechte Seite der
Elektronenmikroskopaufnahme) zustande kommt, nicht sehr von den Mes-
sungen der Proben #FSF_131011_1_2 und #FSF_291111_1_2b. Der Wider-
standsverlauf zeigt zwei breite Uberginge im Bereich T = 4-6 und 6-7 K,
an deren Ende sich die bereits diskutierten Spannungsmaxima befinden. An-
schlieend ist keine Erhchung des Widerstands mit steigender Temperatur
mehr zu erkennen. Der untere Teil des supraleitenden Ubergangs zeigt im vor-
liegenden Fall, sowie bei weiteren Messstromen eine deutliche Aufspaltung,
wobei die antiparallele Magnetisierungsrichtung bevorzugt wird. Im weiteren
Verlauf ist keine Unterscheidung der Sprungtemperaturen mehr zu erkennen,
was sich mit den bisherigen Messungen deckt.

Eine vollstéindige Ubersicht iiber die Widerstandsmessungen der vorliegen-
den Probe als Funktion des Stroms ist in Anhang A.3 zu finden. Weiter ist
dort auch eine Messung der Referenzstruktur #FSF_240212_1_1 abgebildet,
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an der man deutlich den hoheren Absolutwert des Widerstands ablesen kann.

4.1.4 Zusammenfassende Diskussion

Es wurden in diesem Abschnitt drei beispielhafte Proben mit unterschiedli-
cher Niob-Schichtdicke vorgestellt, die alle ein sehr dhnliches Verhalten zeig-
ten:

Eine klare Trennung der P- und AP-Konfiguration konnte durch stark unter-
schiedliche Koerzitivfeldstiarken der beiden F-Schichten Fy, und F; erreicht
werden. Durch das sehr ausgeprigte Plateau war es immer moglich, diese
Konfigurationen einzustellen. Die nanostrukturierten Proben mit den Niob-
Schichtdicken dy, = 250 A, 275 A und 300 A zeigten eine héhere supraleiten-
de Sprungtemperatur fiir den AP-Zustand: 747 > TF. Die Aufspaltungen
der Ubergénge AT, AP=P 7wischen AP- und P-Konfiguration betrugen meist
50 mK oder mehr. Das beobachtete Verhalten mit TA” > TF spricht gegen
eine Spin-Injektion und somit auch gegen eine Spin-Akkumulation, die durch
den GMR-Effekt verursacht werden wiirde.
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4.2 Proben in CIP-Konfiguration

Die Proben in CIP-Konfiguration wurden entweder zusammen mit den be-
reits diskutierten nanostrukturierten Proben (vgl. Kapitel 4.1 und Abbildung
3.12 a)) aufgedampft und besitzen daher die gleiche Schichtfolge, oder sie
wurden separat mittels mechanischer Masken mit Abmessungen im Milli-
meterbereich aufgedampft (Abbildung 3.12 b)), um mit einer Messung des
anomalen Hall-Effekts die magnetischen Eigenschaften néher charakterisieren
zu konnen. Die Proben #FSF_131011.1.4, #FSF 291111_1.4b und
#FSF 2402121 4 gehoren zum bereits besprochenen Probensatz, Probe
#FSF_070312_1_4 wurde mittels Maske aufgedampft. Mit weiterem Fort-
schreiten der Arbeit und den sich dadurch ergebenden Fragestellungen wur-
de zusitzlich eine Probe aus dem Jahr 2006 (#290806B) mit vergleichbarer
Niob-Schichtdicke (dy, = 250 A ) auf ihre magnetischen und resistiven Ei-
genschaften untersucht.

4.2.1 Probe #FSF_131011_1.4, dy, = 300 A

Probe #FSF_131011_1.4 wurde zusammen mit der entsprechenden nano-
strukturierten Probe (vgl. Abschnitt 4.1.1) aufgedampft und besitzt somit ei-
ne Niob-Schichtdicke von dy, = 300 A. Als Anhaltspunkt fiir die Feldstérken,
die zur Einstellung der beiden magnetischen Orientierungen (P oder AP)
notig sind, bedient man sich der in Abbildung 4.2 dargestellten Magneti-
sierungskurve. Dabei wird angenommen, dass die Doménenstruktur und die
Magnetisierungskurve der unstrukturierten CIP-Probe der Domé&nenstruk-
tur der pm-grofen Hall-Probe (REM-Bild Abbildung 4.2 a)) dhnlich ist. Zur
Einstellung der parallelen Orientierung wurde immer ein magnetisches Feld
der Stéarke puoH > 1.5 T angelegt und zum Nullfeld zuriickgefahren. Zur anti-
parallelen Ausrichtung wurde an die zuvor parallel orientierte Probe ein Feld
von poH = -0.6 T angelegt und anschlieBend wieder abgeschaltet.

Wie in Abbildung 4.18 beispielhaft zu sehen ist, zeigen die Messungen der
supraleitenden Sprungtemperatur ein nicht konsistentes Verhalten. Der Pro-
benstrom, der zur Messung verwendet wurde, betrégt bei allen Messungen
I =100 pA. Dabei wurde die Probe zwischen den Messungen nicht neu kon-
taktiert oder mit Luft in Verbindung gebracht. Bis auf die generell tiefere
Sprungtemperatur in Abbildung 4.18 a) zeigen alle Messungen fiir parallele
Magnetisierung einen Ubergang bei T, ~ 6.425 K. Die Ubergangstempera-
turen fiir eine antiparallele Magnetisierungseinstellung sind teils hoher, teils
tiefer. Ein &hnliches Verhalten konnte fiir sowohl stérkere als auch schwéchere
Strome (10 pA < I <2000 pA) beobachtet werden.
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Abbildung 4.18: Sprungtemperatur der CIP-Probe #FSF_131011_1_4 fiir parallele
(P) und antiparallele (AP) Magnetisierungseinstellung. Der Probenstrom betragt
I =100 pA. a) Messung vom 30.11.2011. b) Messung vom 08.12.2011.
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Abbildung 4.18: ¢) Messung vom 02.12.2011. d) Messung vom 21.11.2011.
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Da die Messungen jeweils paarweise im P- und AP-Zustand getétigt wur-
den, ist eine inhomogene Magnetisierungseinstellung des AP-Zustandes als
Ursache wahrscheinlich. Dass das vorgefundene Verhalten nicht von der Niob-
Schichtdicke abhéngt, wird in den néchsten Abschnitten deutlich, in denen
Messungen an Proben mit kleinerer Niob-Schichtdicke vorgestellt werden.

4.2.2 Probe #FSF 291111 1 4b, dy, = 275 A

Um das Vorliegen einer sehr inhomogenen Magnetisierungseinstellung zu
iiberpriifen, wurde die Probe #FSF_291111_1_4b mit einem Messstrom von
I = 25 pA zunéchst durch Anlegen eines Magnetfelds von pgH = 2 T auf-
magnetisiert und mehrmals in einem Feld von o H = -0.6 T ummagnetisiert.
Die sich daraus ergebenden unterschiedlichen Widerstandsverldufe R(7") und
die kritischen Temperaturen des Supraleiters sind in (Abbildung 4.19) dar-
gestellt.

Die Abbildung 4.19 zeigt Ubergiinge, die als etwas breitere Linien zu erkennen
sind - eigentlich sind es einzelne Messpunkte, die aufgrund der hohen Punkt-
dichte wie Linien aussehen - sowie einzelne Punkte, die durch eine gestrichel-
te Linie verbunden wurden, damit der Betrachter dem Verlauf besser folgen
kann. Die gestrichelt schwarze Kurve zeigt Messpunkte im P-Zustand, die
nicht im thermischen Gleichgewicht aufgenommen wurden. Bei zu schneller
Erhéhung der Temperatur wird die Probe bereits normalleitend, obwohl das
Thermometer noch nicht die entsprechende Temperatur erreicht hat. Beim
sofortigen Abregeln der Heizleistung fiihrt dies zur Abnahme der Temperatur
und somit zum Kurvenverlauf, wie er auf der rechten Bildseite zu sehen ist.
Dabei entstehen thermische Hysteresen zwischen den supraleitenden Uber-
gangstemperaturen im Bereich von AT > 40 mK, die weit grofer sind als die
beobachteten Aufspaltungen in der Sprungtemperatur, die von unterschiedli-
cher Magnetisierungseinstellung herriithren (vgl. z.B. Abbildung 4.18). Dieses
Verhalten wird anhand der cyanfarbenen gestrichelten Kurve noch deutlicher,
bei der die Anderungsrate der Temperatur grofier war.

Die schwarze, mit P gekennzeichnete Messung wurde getétigt, nachdem die
Probe in einem externen Magnetfeld von puoH = +2 T bei T'= 10 K aufma-
gnetisiert und anschliefend das Magnetfeld abgeschaltet wurde, sodass sich
eine parallele Orientierung der beiden ferromagnetischen Schichten ergibt
(vgl. Abbildung 4.14). Anschlieflend wurde die Probe einem Magnetfeld von
poH =-0.6 T ausgesetzt und eine temperaturabhéngige Widerstandsmessung
der vorliegenden Probe aufgenommen (AP 1, rote Kurve). Die Kurve zeigt
einen supraleitenden Ubergang bei einer im Vergleich mit P um etwa sieben
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bis acht Millikelvin reduzierten Temperatur. Bei einer Wiederholung des Ma-
gnetisierungsvorgangs (Feld noch einmal bis pygH = -0.6 T und zuriick auf 0
fahren) ist die Sprungtemperatur um weitere etwa zwolf bis 13 mK reduziert
(AP 2). Wird die Probe mehrmals nach diesem Verfahren aufmagnetisiert,
ergeben sich Kurven (AP 3 - AP 6), bei denen die Sprungtemperatur wieder
steigt, bis sie etwa bei der Ausgangstemperatur (P) angelangt ist.
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Abbildung 4.19: Widerstand R(T") der Probe #FSF_291111_1_4b (I = 25 pA). Die
Probe wurde zuerst bei ugH = +2 T parallel aufmagnetisiert (P), anschlieend
wurde die Probe mehrmals mit einem negativen Feld von pgH = -0.6 T magne-
tisiert (AP 1 - AP 6) und der temperaturabhéngige Widerstand mit einer Rate
von AT ~ 0.17 mK/s gemessen. Die gestrichelten Kurven représentieren Nicht-
Gleichgewichts-Messungen, die mit einer Rate von AT =~ 17 mK/s oder mehr
gemessen wurden.

Abbildung 4.20 zeigt die kritische Temperatur des F/S/F-Schichtpakets,
nachdem die Probe mit einem Feld von pyH = -0.6 T ummagnetisiert wurde.
Dabei ist zu erkennen, dass 7, zuerst zu niedrigeren Werten verschiebt und
anschlieflend wieder ansteigt, bis im Bereich des Fehlerbalkens (Breite der
Kurve bei R = 0.5 - R,q,) die Temperatur T, wieder nahezu mit dem Wert
des parallelen Magnetisierungszustandes iibereinstimmt. Im Inset der Abbil-
dung 4.20 ist die Breite des supraleitenden Ubergangs 07, in Abhingigkeit
der Sprungtemperatur dargestellt. 67, ist die Breite des Ubergangs zwischen



62 4. Ergebnisse und Diskussion

10 und 90 % des Widerstands im normalleitenden Bereich R,,... Da eine
niedrigere supraleitende Ubergangstemperatur in diesem Fall auch mit vie-
len Doménen und daraus resultierenden Streufeldern verbunden ist, scheint
der Supraleiter dann inhomogener zu sein.
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Abbildung 4.20: Supraleitende Sprungtemperatur, nachdem die Probe nach Auf-
magnetisierung mit ugH = +2 T einem magnetischen Gegenfeld von pugH = -0.6
T ausgesetzt wurde. Der Inset zeigt die Sprungbreite 67,.(7.), die zwischen 10 und
90 % des Maximalwiderstands R,,q; ermittelt wurde.

Um eine moglichst grofie Anzahl von Doménen zu generieren, wurde die Pro-
be nach dem bereits beschriebenen Verfahren zuerst parallel magnetisiert, an-
schlielend einmalig einem magnetischen Gegenfeld von pugH = -0.6 T ausge-
setzt und dann vollstédndig entmagnetisiert. Dieser entmagnetisierte Zustand
wird mit D bezeichnet. Die jeweiligen Widerstandskurven sind in Abbildung
4.21 dargestellt. Wie zuvor schon beobachtet wurde, betrdgt der Abstand
der AP-Kurve zur P-Kurve ungefihr acht Millikelvin (siehe z. B. auch Abbil-
dung 4.19 AP 1, rot). Der supraleitende Ubergang nach Entmagnetisierung
befindet sich etwa 25 mK tiefer als der Ubergang der P-Kurve. Zur Entma-
gnetisierung der Probe wurde ein Magnetfeld angelegt (beginnend bei pgH =
+2 T), das sténdig zwischen positiven und negativen Werten hin- und her-
gefahren wurde. Dabei wurde die Amplitude bei jeder Feldumkehr um ca.
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10 % reduziert. Eine Ausbildung vieler Doménen ruft bei senkrechter ma-
gnetischer Anisotropie immer magnetische Streufelder hervor, die aus den
Doménenwénden des Ferromagneten aus- und in den Supraleiter eintreten.
Da dieses Feld eine paarbrechende Wirkung auf die im Supraleiter befindli-
chen Cooper-Paare ausiibt, wird die kritische Temperatur starker reduziert
im Vergleich zu einer vollstandig geséttigten Schicht mit senkrechter magne-
tischer Anisotropie. Hier kommt es nur am Probenrand, also auflerhalb der
Kontakte, zu Streufeldern [52].
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Abbildung 4.21: Supraleitende Sprungtemperatur in Abhéngigkeit vom Magneti-
sierungszustand. Schwarz: Parallele Orientierung (P) der beiden Ferromagneten.
Rot: Probe einmalig ausgehend von P mit einem Magnetfeld von ugH = -0.6 T
magnetisiert. Gelb: Probe vollstindig entmagnetisiert. Dieser Zustand ist mit D
gekennzeichnet, da dort die Anzahl der Doménen und somit auch der Streufelder
in S am groften ist. (Probenstrom I = 100 pA)
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4.2.3 Probe #FSF_240212_1.4, dn, = 250 A
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Abbildung 4.22: Temperaturabhingiger Widerstand der Probe #FSF_240212_1 4
(I =25 pA). Die Probe wurde zuerst parallel aufmagnetisiert (P) und anschliefend
mehrmals mit einem negativen Feld von pgH =-0.6 T in den AP Zustand gebracht
und gemessen (AP1 - AP4).

Die Messungen an Probe #FSF _240212_1_4 unterscheiden sich grundsétz-
lich nicht von den bisher gezeigten Ergebnissen der anderen CIP-Proben. In
Abbildung 4.22 ist der Verlauf des Widerstands gegen die Temperatur fiir
verschiedene Magnetisierungsvorgéange aufgetragen. Die Messung wurde mit
einem Strom von I = 25 pA durchgefithrt und zur Magnetisierung wurden
die Felder yugH = +1.5 T (P) und poH = -0.6 T (AP) angefahren. Entgegen
dem bei Abbildung 4.19 beschriebenen Verhalten ist bei dieser Probe selbst
nach dem vierten Anfahren des magnetischen Feldes uoH = -0.6 T (AP4)
der Doménenzustand D vermutlich noch nicht vollstandig ausgepragt. Leider
war es aus messtechnischen Griinden nicht méglich, mehr Daten am selben
Versuchstag, die somit auch aussagekriftig gewesen wéren, zu bekommen.

Zusammenfassend ldsst sich fiir die Messung der unstrukturierten CIP-Pro-
ben festhalten, dass ein Doménenzustand, der durch das Entmagnetisieren
erreicht wurde, die tiefste gemessene supraleitende Sprungtemperatur besitzt.
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Zudem wurde eine vollstdndig antiparallele Magnetisierung selbst mit mehr-
maligem Aufmagnetisieren wahrscheinlich noch nicht erreicht, da eine Reduk-
tion von ATAP=F nicht beobachtet wurde. Dies weist auf eine sehr komple-
xe Magnetisierungsdynamik hin. Diese Dynamik scheint auflerdem von den
strukturellen Eigenschaften der ferromagnetischen Schichten abzuhéngen, da
sich fiir die untersuchten Proben nicht exakt das gleiche, aber ein sehr dhn-
liches Verhalten zeigte.

Um den Zusammenhang zwischen Magnetisierung und der kritischen Tempe-
ratur T, der CIP-Proben genauer zu untersuchen, wurden Proben hergestellt,
die einen Stromfluss innerhalb der Schichtebenen zulassen, gleichzeitig aber
auch durch die Messung des Hall-Effekts Hinweise auf die Magnetisierung
liefern (Abbildung 3.12, b) ).

4.2.4 Probe #FSF_070312_1 4, dy, = 250 A

Die mittels grobstrukturierter Masken (vgl. Kapitel 3.2) hergestellte Pro-
be #FSF_070312_1_4 enthéilt eine Niob-Schicht der Dicke dy, = 250 A. Die
in Abbildung 4.23 dargestellte Messung des anomalen Hall-Effekts zeigt zwi-
schen pgH = 0.6 T und 0.7 T ein schwach ausgeprégtes Plateau. Die Position
des Plateaus konnte nur deshalb exakt bestimmt werden, weil die Rampra-
te des Magnetfelds ab 0.5 T auf einen sehr kleinen Wert verringert wur-
de (AupH = 3 mT/min). Wird das Feld sehr viel schneller durchgefahren
(ApoH = 250 mT /min), ist das Plateau kaum zu erkennen und befindet sich
zudem bei hoheren Feldwerten (siehe Abbildung A.21). Diese Verschiebung
deutet auf ein stark zeitabhéngiges Verhalten der Aufmagnetisierung hin.

Ein Anfahren des Magnetfelds knapp iiberhalb der negativen Koerzitivfeld-
stiarke (uoH = -0.64 T) mit der Ramprate von ApgH = 250 mT/min zeigt
zunéchst keine Verdnderung des Hall-Widerstands. Nach einer Wartezeit von
ungefihr fiinf Minuten beginnt der Hall-Widerstand anzuwachsen, bis er sich
nach einer guten halben Stunde auf einem konstanten Wert befindet. Die
Anderung von Rpyqu als Funktion der Wartezeit ist in Abbildung 4.23 als
gestrichelte Linie angedeutet. In Abbildung 4.24 ist der Hall-Widerstand in
Abhéngigkeit der Wartezeit gezeigt. Der dort ebenfalls erkennbare Abfall des
Hall-Widerstands bei ¢ ~ 2200 s kennzeichnet das Zuriickfahren des Feldes
zum Nullfeld.

Ein dhnlich zeitabhéngiges Verhalten der senkrechten Magnetisierung (ML)
wurde auch schon von Kisielewski et al. [53] und Shen et al. [54] beobachtet.
Bei magnetischen Feldern, die im Bereich der Koerzitivfeldstirke des Ferro-
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Abbildung 4.23: Hall-Widerstand der Probe #FSF_070312_1_4 im normalleitenden
Zustand bei T' = 10 K. Probenstrom I = 500 pA. Ramprate des Magnetfelds:
AppH = 3 mT/min fiir 0.5 T < poH < 0.84 T, ApgH = 250 mT/min sonst.
Die Anderung von Ry beim Halten des Magnetfelds bei poH = -0.64 T ist mit
einem gestrichelten Pfeil gekennzeichnet.

magneten sind, kann es mehrere hundert Sekunden dauern, bis die Schicht
vollstandig ummagnetisiert ist. Aufgrund der starken magnetischen Aniso-
tropie der Proben wird eine hohe Energie benotigt, um Doménen von ihren
Verankerungen zu 16sen. Die Domé&nenwénde werden dabei an Defekten oder
in Bereichen festgehalten, in denen die lokale Koerzitivfeldstéarke grofier ist als
H.yere. Bei der Ummagnetisierung kommt es in solchen Systemen zuerst zum
Umklappen einzelner Doménen. Dies geschieht bevorzugt an Defekten oder
den Probenréndern. Anschlieend breiten sich die Doménenwénde durch den
Ferromagneten mit einer festen Geschwindigkeit aus, die durch die Anzahl
der Haftzentren (Pinning-Zentren) und die Stéarke des angelegten externen
Magnetfelds bestimmt wird. Da das zur Ummagnetisierung angelegte Ma-
gnetfeld etwa der Koerzitivfeldstéirke entspricht und die Schichten aufgrund
der Herstellung bei Raumtemperatur vermutlich viele Defekte besitzen, ist
die Doménenwandgeschwindigkeit in den untersuchten Proben offensichtlich
nicht sehr grof§ und die beobachtete Zeit zur vollstdndigen Ummagnetisie-
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Abbildung 4.24: Hall-Widerstand bei schneller Erh6hung des Feldes von pgH = 0
auf -0.64 T in Abh#ngigkeit der Wartezeit knapp iiberhalb negativen Koerzitiv-
feldstiarke (Probe #FSF_070312_1_4).

rung entsprechend lang (Abbildung 4.24). Ein dhnliches Verhalten wird z.
B. in amorphen Schichtlegierungen aus seltenen Erden und Ubergangsme-
tallen mit senkrechter Magnetisierungsrichtung beobachtet [55]. Dieser auch
als magnetischer aftereffect bekannte Effekt spielt bei der Aufmagnetisierung
der eindoménigen nanostrukturierten Proben eine sehr untergeordnete Rol-
le, da die Strukturen klein sind. Eine Abschéitzung zeigt, dass die Schichten
innerhalb weniger Sekunden aufmagnetisiert sind. Besitzen die Strukturen
allerdings die Dimensionen einiger Millimeter, wie es fiir die CIP-Proben der
Fall ist, so ist eine Bestimmung des Magnetisierungszustands z. B. durch
Messung des anomalen Hall-Effekts bei der Aufmagnetisierung erforderlich.

Unter Beriicksichtigung der notwendigen langen Wartezeit bei der Einstel-
lung des antiparallelen Magnetisierungszustandes zeigt sich fiir die makro-
skopischen Proben in CIP-Geometrie das selbe Verhalten der supraleiten-
den Sprungtemperaturen wie fiir die nanostrukturierten CPP-Proben: Die in
Abbildung 4.25 dargestellte Messung zeigt eine Aufspaltung der kritischen
Temperaturen von AT, ~ 10 mK mit einer erhthten supraleitenden Sprung-
temperatur im AP-Zustand. Diese Aufspaltung ist zwar immer noch kleiner
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Abbildung 4.25: Kritische Temperaturen der Probe #FSF_070312_1_4 fiir den P-
Zustand und den AP-Zustand nach einer Wartezeit bei poH = -0.64 T von t =
2000 s. I = 100 pA.

als die Aufspaltungen der nanostrukturierten Proben, aber bedingt durch die
Grofle der Probe kann nicht ausgeschlossen werden, dass selbst nach langer
Wartezeit noch Doménen an Haftzentren verankert sind.

Damit ergibt sich fiir die im Rahmen dieser Arbeit hergestellten Proben ein
konsistentes Bild hinsichtlich der supraleitenden Sprungtemperaturen von
F/S/F-Schichten mit paralleler und antiparalleler Konfiguration. Wenn die
notigen Bedingungen wie thermisches Gleichgewicht zwischen Probe und
Thermometer sowie eine vollstdndige Magnetisierung der Schichten unter
Beriicksichtigung des magnetischen aftereffects eingehalten werden, wird
TAP > TP in Einklang mit dem Spin-Switch-Effekt aufgrund des Proximity-
Effekts beobachtet. Allerdings sind die Proben von A. Singh et al. [11, 13] im
Detail nicht mit den Proben dieser Arbeit vergleichbar, da sie unter verander-
ten Bedingungen hergestellt wurden (anderes Substrat, andere Temperaturen
wéhrend des Aufdampfvorgangs und etwas verédnderte Schichtfolge), bleibt
die Frage, ob dort ebenfalls ein zeitabhéingiges Magnetisierungsverhalten be-
obachtbar ist. Dies wurde durch eine Messung an der Probe #290806B aus
dem Jahr 2006 verifiziert.



4.2 Proben in CIP-Konfiguration 69

4.2.5 Probe #290806B, dn, = 250 A
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Abbildung 4.26: FSF-Probe #290806B von A. Singh aus dem Jahr 2006. dy, = 250
A. Zur Messung von Widerstand und anomalem Hall-Effekt wurden fiinf Kontakte
mittels Wirebonder angebracht.

Die Probe #290806B, die von A. Singh im Rahmen der Arbeiten [11, 13] her-
gestellt wurde, besteht aus zwei ferromagnetischen Schichten mit der Schicht-
folge 30 A Nbr_gso+c / 50 A Pt / [4 A Co / 10 A Pt]s / 10 A Pt fiir den
unteren Ferromagneten, der bis auf den Niob-Puffer bei einer Substrattempe-
ratur von T = 300 °C aufgedampft wurde und 20 A Pt / [6 A Co / 10 A Pt],
/ 10 A Pt fiir den oberen Ferromagneten, der bei 7' < 100 °C aufgedampft
wurde. Dazwischen befindet sich eine bei ebenfalls 7' < 100 °C aufgebrachte
Niob-Schicht der Dicke dy, = 250 A. Das Saphir-Substrat ist ca. 5 x 5 mm?
grofl und wurde, wie in Abbildung 4.26 zu sehen ist, fast vollstindig mit den
metallischen Filmen bedampft.

Da die Probe unstrukturiert hergestellt worden war, war eine Messung des
anomalen Hall-Effekts nur schwer moglich. Es konnten mittels Wirebonder
aber vier Kontakte fiir die Vierpunktmessung in einer Reihe sowie zusétzlich
ein fiinfter Kontakt gegeniiber einem der Spannungsabgriffe befestigt werden.
Die Messung des anomalen Hall-Effekts gestaltete sich entsprechend schwie-
rig, da die Hall-Spannung trotz eines sehr hohen Probenstroms von I =4 mA
sehr klein und somit entsprechend verrauscht war.

Abbildung 4.27 zeigt die Messung des Hall-Effekts bei 7" = 10 K mit verschie-
den groBlen Rampraten fiir das angelegte externe Magnetfeld. Die Ramprate
fiir den Teil der Messung von pugH = +1.5 T bis pugH = -1.5 T betrégt
ApgH = 250 mT /min, fiir die entgegengesetzte Feldrichtung wurde sie hal-
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Abbildung 4.27: Hall-Effekt #290806B der F/S/F-Probe von A. Singh aus dem
Jahr 2006. dyp, = 250 A. T = 4000 pA.

biert. Dabei féllt sofort auf, dass die zwei Koerzitivfeldstéirken bei der grofie-
ren Ramprate bei etwa pigHeperer = -1 T und pigHeoere2 = -1.1 T liegen, mit
halbierter Ramprate bei etwa 1o Heperc1 & +0.52 T und poHeperez & +0.65 T.
Es deutet sich bereits bei dieser Messung an, dass die Magnetisierung auch
in diesen Proben zeitabhéngig ist. Der gestrichelte Pfeil in der Abbildung
gibt die Position an, an der gewartet wurde, bis die Magnetisierung des AP-
Zustands eingenommen worden ist.

Der zeitliche Verlauf des Hall-Widerstands bei einem Feld von
poH = -0.33 T ist in Abbildung 4.28 dargestellt. Es ist leicht zu erkennen,
dass die Magnetisierung einer der beiden ferromagnetischen Schichten etwa
400 Sekunden benétigt, um sich anders einzustellen. Unter Beriicksichtigung
der Zeitabhéangigkeit wurden, wie in Abbildung 4.29 dargestellt, Messungen
der kritischen Temperatur bei einem Probenstrom von I = 100 pA fiir ver-
schiedene Wartezeiten durchgefiihrt. Teil a) der Abbildung wurde nach einer
Wartezeit von t, = 80 s, Teil b) nach einer Wartezeit von etwa ¢, = 500 s
durchgefiihrt. Die Messungen fiir parallele Magnetisierungseinstellung zeigen
beide eine Sprungtemperatur von T, ~ 5.75 K, fiir antiparallele Magnetisie-
rung ergeben sich unterschiedliche Werte. Nach der kurzen Wartezeit (a)) ist
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Abbildung 4.28: Zeitabhingiger Widerstand der Hall-Effekt-Messung bei einem
Magnetfeld von poH = -0.33 T.

die Sprungtemperatur gegeniiber der des P-Zustandes zu niedrigeren Wer-
ten verschoben, was also einem D-Zustand dhnelt, nach der langen Wartezeit
ergibt sich eine hohere Sprungtemperatur des AP-Zustands. Die Breite des
supraleitenden Ubergangs 67, ist fiir den AP-Zustand in Abbildung 4.29 b)
grofer als fiir den P-Zustand und ebenfalls grofler als fiir den weiter un-
ter liegenden AP-Ubergang in Abbildung 4.29 a). Wenn die Verbreiterung
der supraleitenden Ubergénge durch doméneninduzierte Streufelder zustan-
dekommt (siehe Seite 62), dann scheint die Probe in Abbildung 4.29 b) immer
noch nicht im eindoménigen AP-Zustand zu sein. Diese Frage kann aber an
dieser Stelle ohne eine genauere Untersuchung der tatsdchlichen Doménen-
struktur nicht beantwortet werden.

Eine Magnetkraftmikroskopmessung (MFM), die im Magnetfeld getétigt
wird, dauert mehrere Minuten pro Bild. Da es aber nur etwa zehn Minu-
ten braucht, um die Schicht vollstindig aufzumagnetisieren, kann sich bei
einer MFM-Aufnahme im externen Magnetfeld bereits wieder ein eindoméni-
ger AP-Zustand eingestellt haben. Daher konnte dies eine Erklarung dafiir
sein, dass Singh et al. [13] keine Doménenstruktur fiir den AP-Zustand se-
hen konnten. Eine bessere Methode wire, MFM-Messungen im Nullfeld nach
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entsprechender Einstellung der P- und AP-Zusténde zu machen.
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Abbildung 4.29: Temperaturabhingiger Widerstand der Probe #290806B nach
einer Wartezeit von a) t, = 80 s und b) ¢, = 500 s bei der Einstellung des AP-
Zustands.



4.2 Proben in CIP-Konfiguration 73

4.2.6 Zusammenfassende Diskussion

Alle untersuchten Proben in CIP-Geometrie zeigten, dass die Magnetisierung
des AP-Zustands zeitabhéngig ist.

Werden die Proben ohne eine entsprechende Wartezeit aufmagnetisiert, fithrt
das zu verschiedenen magnetischen Konfigurationen. Das Verhalten der su-
praleitenden Sprungtemperatur des AP-Zustands ist nicht eindeutig und
fithrt zu groBeren oder kleineren Werten im Vergleich zur Sprungtempera-
tur des P-Zustands: TAP2TF.

Mit entsprechend langer Wartezeit wiahrend des Magnetisierungsvorgangs er-
gab sich ein eindeutiges Verhalten der kritischen Sprungtemperaturen:
TAP > TP Dieses Verhalten steht mit den Messungen der Proben in CPP-
Geometrie in Einklang und spricht somit ebenfalls gegen einen inversen Spin-
Switch-Effekt, der durch Spin-Akkumulation erzeugt wird. Auch hier kann
der Spin-Switch-Effekt durch die Proximity-Effekt-Theorie erklart werden.






Kapitel 5

Zusammenfassung

Ziel dieser Arbeit war die Untersuchung des elektrischen Transports durch
supraleitende Schichten zwischen Ferromagneten mit senkrechter Magneti-
sierungsrichtung. Dabei galt es vor allem, die Frage nach dem inversen Spin-
Switch-Effekt in solchen Ferromagnet / Supraleiter / Ferromagnet (F/S/F)-
Kontakten genauer zu untersuchen. In den vorangegangenen Arbeiten von A.
Singh [11, 13] wurden ferromagnetische Schichten mit senkrechter magneti-
scher Anisotropie untersucht, die Hinweise auf Spin-Akkumulation als Ursa-
che des beobachteten inversen Spin-Switch-Effekts lieferten. Es war eines der
Anliegen, durch nanostrukturierte Proben in current-perpendicular-to-plane
(CPP)-Geometrie den Effekt der spinabhéingigen Streuung genauer zu unter-
suchen. Ziel war auch, mit den F/S/F-Proben unter der typischen ferroma-
gnetischen Doménengrofle zu bleiben, um Streufelder durch Doménenwinde
zu vermeiden, die die Supraleitung beeinflussen kénnen.

Nanostrukturierte Proben, die diese Bedingungen erfiillen, konnten durch
Schattenbedampfung hergestellt werden. Die nanostrukturierten F/S/F-Pro-
ben, die einer CPP-Geometrie nahekommen, zeigten keinerlei Hinweise auf
einen inversen Spin-Switch-Effekt. Es zeigte sich das durch de Gennes [1] und
Tagirov [4] beschriebene Verhalten des normalen Spin-Switch-Effekts. Die su-
praleitende Ubergangstemperatur 7, war in allen Messungen im antiparalle-
len AP-Zustand héher als im parallelen P-Zustand (TA” > TF), was durch
den supraleitenden Proximity-Effekt erkldrt werden kann. Das ferromagne-
tische Austauschfeld hebt sich fiir den AP-Zustand im Supraleiter teilweise
auf und verringert somit eine Paarbrechung der Cooper-Paare.

Alle Messungen in dieser Arbeit wurden im thermischen Gleichgewicht (Tem-

peraturstabilitdt besser als +0.1 mK) durchgefithrt. Auerdem wurde die
Magnetisierungsorientierung der ferromagnetischen Schichten durch Messung

75
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des anomalen Hall-Effekts kontrolliert, um Doménenzustéande auszuschliefen.

Mit systematischen Messungen an F/S/F-Proben in current-in-plane (CIP)-
Geometrie, die durch das gleichzeitige Aufdampfen mit den nanostruktu-
rierten Proben den gleichen Schichtaufbau besaflen, konnte auf eine zeitlich
abhéngige Magnetisierung, die auf langsame Doménenwandbewegung schlie-
Ben lie3, geschlossen werden. Detaillierte Untersuchungen des Hall-Effekts er-
gaben, dass eine Einstellung des eindoménigen AP-Zustands im Bereich zwi-
schen Minuten und Stunden dauert. Bei der Einstellung von AP-Zustdnden
werden also zunéchst Doménenzustdnde erzeugt, deren magnetische Streu-
felder in den Supraleiter eindringen und das Aufbrechen von Cooper-Paaren
fordern.

Unter Beriicksichtigung dieses magnetischen after effects konnte sowohl fiir
die in dieser Arbeit hergestellten CIP- und CPP-Proben, als auch fiir Pro-
ben aus den vorangegangenen Arbeiten AP-Zustédnde eingestellt werden, fiir
die TAY > TF gemessen wurde. Dieses Verhalten spricht gegen den inversen
Spin-Switch-Effekt aufgrund von Spin-Akkumulation.

Die in dieser Arbeit gewonnenen Ergebnisse sind im Einklang mit denen von
Zhu et al. [26], die den inversen Spin-Switch-Effekt auf Streufelder durch kor-
relierte Doménenwénde der ferromagnetischen Schichten mit in-plane Magne-
tisierung zuriickfithren, wenn sich das System durch zu geringe Unterschiede
in den Koerzitivfeldstdrken der beiden F-Schichten in einem D- statt AP-
Zustand befindet. Da die Magnetisierungskurven von A. Singh aber deutliche
Unterschiede in den Koerzitivfeldstirken zeigten und durch MFM-Messungen
eindoménige P- und AP-Zustdnde nachgewiesen werden konnten, war die Ur-
sache des inversen Spin-Switch-Effekts zu diesem fritheren Zeitpunkt noch
nicht geklért. Weller et al. [18] berichten fiir CoPt-Multilagen tiber schnelle
Doménenwandbewegung. Da auflerdem der magnetische after effect durch
die Dauer einer MFM-Messung {iberdeckt wird, war die langsame Umma-
gnetisierung in den F/S/F-Proben unerwartet.

Weder in den Magnetwiderstandsmessungen noch in der Differenz der kriti-
schen Temperaturen ATAP~ wurden Hinweise auf Spin-Akkumulation ge-
funden. Es stellt sich also die Frage, ob ein solcher Effekt tatséchlich in
F/S/F-Schichtsystemen mit senkrechter Magnetisierungsrichtung auftreten
kann.



Anhang A

Messdaten

A.1 CPP-Probe #FSF_131011_1_2,
dyy, = 300 A, R(T)-Abhingigkeit
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Abbildung A.1: Probe #FSF_131011.1.2 (I = 5 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 48 mK.
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Abbildung A.2: Probe #FSF_131011.12 (I = 10 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 98 mK.
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Abbildung A.3: Probe #FSF_131011.1.2 (I = 20 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~106.4 mK.
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Abbildung A.4: Probe #FSF_131011.1.2 (I = 25 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 143.1 mK.
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Abbildung A.5: Probe #FSF_131011.1.2 (I = 27.5 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 973 mK.
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Abbildung A.6: Temperaturabhingige Widerstandsmessung der Probe
#FSF_131011_1.2 im P-Zustand bei verschiedenen Messstrémen. Widerstand
nicht verschoben.
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Abbildung A.7: Temperaturabhéngige Widerstandsmessung der Probe
#FSF_131011_.1.2 ohne genaue Kenntnis iiber den Magnetisierungszustand
(jungfréuliche Kurve). Die Messung wurde bei einem AC-Strom I4c = 50 nA
aufgenommen. Fiir ein Spannungsmaximum von U = 1.8:10°V wiirde man ein
Widerstandsmaximum bei T' ~ 7.5 K von AR = 36 () erwarten. Dies tritt bei
AC-Messungen jedoch nicht auf.
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A.2 CPP-Probe #FSF 291111 1 2b,
dyy = 275 A, R(T)-Abhiingigkeit
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Abbildung A.8: Probe #FSF 291111.12b (I = 5 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 55 mK.
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Abbildung A.9: Probe #FSF_291111.1.2b (I = 10 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 43 mK. Die rote (AP) Kurve wurde um 58 m2 nach unten verschoben.
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Abbildung A.10: Probe #FSF_291111.12b (I = 15 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 38.5 mK. Die rote (AP) Kurve wurde um 43 mS nach unten ver-
schoben.
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Abbildung A.11: Probe #FSF 291111.1.2b (I = 17.5 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 50 mK. Die rote (AP) Kurve wurde um 43 m2 nach unten verschoben.
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Abbildung A.12: Probe #FSF_ 291111.1.2b (I = 22.5 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 92 mK. Die rote (AP) Kurve wurde um 30 m§2 nach unten verschoben.
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Abbildung A.13: Probe #FSF 291111.1.2b (I = 25 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 238 mK. Die rote (AP) Kurve wurde um 28 m nach unten ver-
schoben.



84 A. Messdaten

LI L B I B B B I L B B L B

1142]

1140

R (Q)

1138}

1136F

1134—|I||||I||||I||||I||||I||||I||||I||||I||||

Abbildung A.14: Temperaturabhingige Widerstandsmessung der Probe
#FSF_291111_1_2b bei verschiedenen Messstromen.

Y S S

T (K)

Abbildung A.15: Temperaturabhingiger Widerstand der Referenzprobe
#FSF 291111.1.1 (I = 5 pA). Das REM-Bild zeigt den FN-Kontakt in
Nahaufnahme. Auch hier ist ein Spannungsmaximum bei T' ~ 7 K zu sehen, der
seinen Ursprung in der Geometrie der Kontakte auflerhalb der 4-Punkt-Messung
zu haben scheint.
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A.3 CPP-Probe #FSF 2402121 2,
dyy, = 250 A, R(T)-Abhingigkeit
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Abbildung A.16: Probe #FSF 24021212 (I = 1 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 48 mK.
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Abbildung A.17: Probe #FSF 24021212 (I = 5 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 38 mK.
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Abbildung A.18: Probe #FSF_240212.1.2 (I = 15 pA). Inset: Aufspaltung
ATAP=P ~ 138 mK.
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Abbildung A.19: Temperaturabhingige Widerstandsmessung der Probe
#FSF_240212_1_2 bei verschiedenen Messstromen.
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Abbildung A.20: Temperaturabhingiger Widerstand der Referenzprobe
#FSF 24021211 (I = 5 pA). Im Widerstandsverlauf sind mehrere kleine
Maxima zu sehen. Weiterhin ist der grofie Offset-Widerstand zu beachten,
der der relativ schmalen Platin-Zuleitung zuzuschreiben ist (rechte Seite der
Elektronenmikroskopaufnahme).
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A.4 CIP-Probe #FSF_070312_1_4,
dyy, = 250 A, Hall-Effekt
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Abbildung A.21: Messung des Hall-Effekts bei T" = 10K. Magnetfeld-Ramprate

AppH = 250 mT/min. I = 500 pA.
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A.5 #FSF_291111_1_2b, Stromabhingigkeit
von T,
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Abbildung A.22: Kritische Temperatur in Abhéngigkeit des Stroms der Probe
#FSF_291111_1_2b.
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Abbildung A.23: Aufspaltungen der kritischen Temperatur zwischen AP- und P-
Zustand der Probe #FSF_291111_1_2b.
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A.6 #FSF_240212_1_2, Stromabhingigkeit
von T,
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Abbildung A.24: Kritische Temperatur in Abhéngigkeit des Stroms der Probe
#FSF _240212_1_2.

140 [
120 F

o 100}

mK

80

ATAPP (

60|

40

ool

I (WA)

Abbildung A.25: Aufspaltungen der kritischen Temperatur zwischen AP- und P-
Zustand der Probe #FSF_240212_1_2.



Anhang B

Parameter

B.1 RIE Rezept

O=Hochvakuum

1=Temperatur Elektrode 23,0 °C
2=Wartezeit 00:45:00

3=Gas ein MFC 3 50,0 sccm ~ CHF3
4=Gas ein MFC 1 5,0 sccm ’ O2
5=Reaktordruck 6,00 Pa
6=Wartezeit 120

7=HF-Generator ein Leistung 140,0 W
8=Wartezeit 170

9=HF-Generator aus

10=Gas aus MFC 3’ CHF3

11=Gas aus MFC 1’ 02
12=Reaktordruck 0,00 Pa
13=Wartezeit 60

14=Hochvakuum

15=Wartezeit 60

16=Gas ein MFC 1 27,0 sccm > O2
17=Reaktordruck 26,00 Pa
18=Wartezeit 120
19=HF-Generator ein Leistung 100,0 W
20=Wartezeit 300

21=HF-Generator aus

22=Gas aus MFC 1’ O2
23=Reaktordruck 0,00 Pa
24=Wartezeit 60
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25=Hochvakuum
26=Wartezeit 60
27=Reaktor beliiften

Makro REM

OpenDatabase(C:\Elphy32\ User\montbrun\GDSII\CPP-3.csf)
BeamOff()

SemExtern()

DriveUV(4,5)

SendDSM(CTRB)

setmagnification(42)

SendDSM (Aper 3)

Unselect AllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 0 )

ViewStructure( 2011-1)

SetWorkingArea( -500 , -500 , 500 , 500 )

ViewStructure( 2011-1 )

'WorkingAreaPosition()

Wait(10)

proepeiit Dwelltime fuer 10mu Blende setzen ™tttk
SetVariable( DwellTime , 0.140274 )

SetVariable( SplDwellTime , 0.178082 )

SetVariable( BeamControl.SplDwellTime, 0.178082 )
okttt ok sk ok Rk R R R R R SRR R R R R
Unselect AllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 0 )

SetExposureParameter|()

Exposure( 2011-1 )

setmagnification(42)

SendDSM(Aper 6)

Pt Dwelltime fuer 120mu Blende setzen ootk
SetVariable( DwellTime , 0.000829 )
!**>|<******>|<***>|<******>|<******>|<***>|<************************
Unselect AllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 1)

SetExposureParameter()

Exposure( 2011-1 )

BeamOff()
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SemExtern()
'DriveUV( 0,0 )

BeamOff()

SemExtern()

DriveUV( 5, 6.5)

SendDSM(CTRB)

setmagnification(42)

SendDSM(Aper 3)

UnselectAllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 0 )

ViewStructure( 2011-1-ref )

SetWorkingArea( -500 , -500 , 500 , 500 )

ViewStructure( 2011-1-ref )

'WorkingAreaPosition()

Wait(10)

prsiiit Dwelltime fuer 10mu Blende setzen ™ xssstsotociok
SetVariable( DwellTime , 0.140274 )

SetVariable( SplDwellTime , 0.178082 )

SetVariable( BeamControl.SplDwellTime, 0.178082 )
!*******>l<>|<*>f<*******>l<>|<*>f<*******>l<>|<*************************
Unselect AllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 0 )

SetExposureParameter()

Exposure( 2011-1-ref )

setmagnification(42)

SendDSM(Aper 6)

prpiiik Dwelltime fuer 120mu Blende setzen kst
SetVariable( DwellTime , 0.000829 )
!>l<***>|<**>|<>|<**>l<***>|<**>|<>|<******>|<**>|<>|<*************************
UnselectAllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 1)

SetExposureParameter()

Exposure( 2011-1-ref )

BeamOff()

SemExtern()

DriveUV(0,0)

BeamOff()
SemExtern()
DriveUV( 5, 3.5)
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SendDSM(CTRB)

setmagnification(42)

SendDSM(Aper 3)

UnselectAllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 0 )

ViewStructure( Hall )

SetWorkingArea( -500 , -500 , 500 , 500 )

ViewStructure( Hall )

'WorkingAreaPosition()

Wait(10)

prisiict Dwelltime fuer 10mu Blende setzen ™tttk
SetVariable( DwellTime , 0.140274 )

SetVariable( SplDwellTime , 0.178082 )

SetVariable( BeamControl.SplDwellTime, 0.178082 )
!**>|<*>f<>|<*******>|<*>f<>|<*******>|<*>f<>|<****************************
Unselect AllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 0 )

SetExposureParameter()

Exposure( Hall )

setmagnification(42)

SendDSM (Aper 6)

proppeiit Dwelltime fuer 120mu Blende setzen stttk
SetVariable( DwellTime , 0.000829 )

Ptk ok kR Rk R Rk Rk Rk Rk oK
UnselectAllExposedLayer()

SelectExposedLayer( 1)

SetExposureParameter|()

Exposure( Hall )

BeamOff()

SemExtern()

DriveUV( 0,0 )

BeamOff()

SemExtern()

DriveUV( 6 ,5)
SendDSM(CTRB)
setmagnification(42)
SendDSM(Aper 3)
Unselect AllExposedLayer()
SelectExposedLayer( 0 )
ViewStructure( 2011-1 )
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Set WorkingArea( -500 , -500 , 500 , 500 )

ViewStructure( 2011-1 )

'WorkingAreaPosition()

Wait(10)

Pk Dwelltime fuer 10mu Blende setzen™ ¥+ icoieioio
SetVariable( DwellTime , 0.140274 )
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